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Tətbiq edilmə tarixi 30 dekabr 2011
Bu standart  sement istehsalında istifadə olunan mineral xammal və əlavələrə, xammal qarışığına, klinkerə şamil edilir və kimyəvi tərkiblərin analizinin dəqiqlik normasını, həmçinin nəmliyin kütlə payının, yüksək temperaturda itkinin, həll olmayan çöküntünün, silisium və kalsium oksidlərinin (həmçinin sərbəst), maqnezium, dəmir, alüminium, titan, kükürd, kalium, natrium, manqan, xrom, fosfor, barium, xlor-ionu, ftor-ionunun (və ilaxir elementlərin) təyini üsullarını müəyyənləşdirir.       
Bu standartın normalarına dəqiq cavab verən və metroloji attestasiyadan keçmiş digər analiz üsullarının istifadəsinə yol verilir.

Bu standartda istifadə olunan terminlərin izahı, əlavə 1-də verilmişdir.
1 ÜMUMİ   TƏLƏBLƏR
1.1 Sement və digər materiallardan  nümunə götürülməsi həmin materialların texniki-normativ yaxud texnoloji sənədlərinə uyğun aparılmalıdır. 
1.2 Materialdan götürülmüş nümunə bir neçə ardıcıl hissələrə bölünməklə 25q-a çatdırılır və qurudulur. Bərk dənəvər materiallar qabaqcadan metal həvəngdəstədə ГОСТ 6613 əsasən 05 ələkdə tamam keçənə qədər əzilir, sonra nümunəyə düşən metal hissəciklər maqnitlə götürülür. Əgər materialın tərkibində maqnit mineralları olarsa, maqnitlə təmizləməyə yol verilmir. Sonradan götürülmüş nümunəni hissələrə  bölməklə 10 q-a yaxın analiz üçün orta analitik nümunə götürülür, sonra aqat, yaşma, yaxud korund həvəngdəstədə toz halına qədər (ГОСТ 6613-ə görə 008 ələkdən hamısı keçməlidir) əzilir.
      Hazırlanan nümunə ətraf mühitin təsirindən qorunmaq üçün  kip bağlanmış qapaqlı şüşə büksdə saxlanılır.

      Nümunə çəkisi götürülməmişdən əvvəl onu quruducu şkafda sabit çəkiyə gələnə qədər (110±5)ºC temperaturda (nəmliyin miqdarının təyini analizinin aparıldığı haldan başqa)  qurudulur eksikatorda soyudulur və diqqətlə qarışdırılır. Əgər quruduqdan sonra axırıncı iki çəki arasındakı fərq  0,0004q-dan artıq deyilsə, kütlə sabit çəkiyə gəlmiş hesab olunur. Analizi havada qurumuş nümunədə də aparılmasına yol verilir, bu halda onu quru nümünə çəkisinə hesablamaq lazımdır. Quru nümunənin çəkilmiş kütləsi (
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) qramla aşağıdakı düstur ilə hesablanır
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-havada qurumuş material nümunəsinin çəkilmiş kütləsi, q;
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-3-cü bölməyə əsasən materialın nəmliyinin müəyyən olunmuş kütlə payı, %-lə.
1.3 Nümunəni çəkmək üçün yol verilən çəki xətasından asılı olaraq, ümumi təyinatlı 2-ci sinif dəqiqlikli (növ ВЛР-200 yaxud analoqu ) yaxud 4-cü sinif dəqiqlikli (növ ВЛТК-500 yaxud analoqu) ГОСТ 24104-2001-ə əsaslanan laboratoriya tərəzilərindən istifadə edilir.  
Analiz olunan nümunələrin miqdarı, qravimetrik üsuldakı çöküntülər, standart məhlulların hazırlanması üçün ilkin maddələr 0,0002q-dan, indikator qarışıqları  və məhlulları hazırlamaq  üçün 0,001q-dan, köməkçi və  titrli məhlulların hazırlanması üçün reaktivlər 0,01q-dan, əridicilər isə 0,1q-dan çox olmayan dəqiqliklə çəkilir.    
1.4 Analiz aparmaq üçün istifadə olunan ölçülü laboratoriya qabları 2-ci sinif dəqiqlikdən aşağı olmamaqla, ГОСТ 29169, ГОСТ 29227, ГОСТ 29228, ГОСТ 29229 (pipetlər), ГОСТ 29251, ГОСТ 29252, ГОСТ 29253 (büretlər) və ГОСТ 1770 (silindirlər, menzurkalar, kolbalar), həmçinin şüşə qablar (stəkanlar, kolbalar, qıflar, konusvari qıflar, eksikatorlar və başqaları) ГОСТ 25336, farfor qablar və avadanlıqlar (putalar, qayıqcıqlar, eksikator içlikləri və başqaları) ГОСТ 9147, platin puta və kasalar ГОСТ 6563,  külsüz filtrlər texniki–normativ sənədlərə (TNS) uyğun  olmalıdır.                     
Analoji  xarici qab və materiallardan istifadə edilməsinə yol verilir. 

1.5  Əgər    klassifikasiya   göstərilməyibsə,  məhlulların  hazırlanması    və 

analizlərin aparılmasında  işlənən reaktivlər “təmiz analiz üçün”  olmalıdır, distillə olunmuş su da xlor ionu və kalsiumun miqdarına görə ГОСТ 6709-un tələblərinə uyğun gəlməlidir.

1.6 Analiz olunan nümunə çəkilərini əridici ilə əritmək və yandırmaq üçün  mufel sobalarından, yaxud  1100ºC-yə qədər qızdıran analoji sobalardan istifadə edilir.

Hava mühitində materialı qurutmaq üçün istilik tənzimləyicisi olan quruducu şkaflardan istifadə olunur.
Analiz aparmaq üçun elektrik plitələrindən, maqnit qarışdırıcılarından, qum və su buxar vannalarından, termometrlərdən, titratorlardan,
fotoelektrotitrimetrlərdən, ionomerlərdən, pH-metrlərdən, alovlu fotometrlərdən, qatılaşdırıcı fotoelektrokolorimetrlərdən istifadə edilir.
1.7 İstifadə olunan analiz vasitələri onlara aid elmi-texniki sənədlərin – tələblərinə uyğun olmalıdır.

1.8 İstifadə olunan ölçü vasitələri yoxlanılmalı,  avadanlıqlar isə  ГОСТ  8.326-ya görə attestasiyadan keçməlıdır.

        1.9 Məhlulların qatılıqları belə ifadə olunur:

        – kütlə payı faizlə, 100q məhlulda olan maddənin kütləsi qramlarla ; 
        – kütlə qatılığı qramın kub destimetrə (q/dm3)  yaxud qramın kub santimetrə (q/sm3);

       – maddənin molyar qatılığı molun kub destimetrə(M);
       – maddənin ekvivalent molyar qatılığı molun kub destimetrə(H);
       – həcm hissələrinin nisbəti (məsələn 1:2), harada ki birinci rəqəm qatı turşu, yaxud başqa reaktivin həcm hissəsini, ikinci rəqəm isə suyun (əgər başqa həlledici göstərilmirsə) həcm hissəsini göstərir.
1.10 Məhlul halına salınmış bir nümunə çəkisindən məhlulun alikvot hissəsini ayırmaqla ardıcıl olaraq bir neçə elementin təyin olunmasına yol verilir. Sementin sistematik analizinin sxemi 2 saylı əlavədə verilmişdir. 
1.11 Standart məhlulların kütlə qatılığını, həmçinin təyin olunacaq elementə görə titrantı (sonralar–titr) və məhlulların həcm nisbətləri (titrimetrik üsullarda) üç paralel təyinatdan az olmamaqla orta hesabi nəticədən hesablanır. Hesablama dördüncü rəqəmə qədər götürülür.

1.12 Analizin nəticələrinin xətasını yoxlamaq üçün ГОСТ 8.531 və ГОСТ 8.315-ə görə hazırlanmış  və ГОСТ 8.532–ə uyğun attestasiyadan keçmiş material və maddələrin standart nümunələrindən: dövlət və sahələrin standart nümunələrindən (DSN və SSN), müəssisələrin standart nümunələrindən (MSN) istifadə olunur. Standart nümunələrin analiz nəticələri o vaxt kafi hesab olunur ki, təyin olunan elementin kütlə payının  iki paralel təyinatındakı orta hesabi qiyməti ilə müvafiq elementin standartda müəyyən olunmuş kütlə payı arasındakı fərq  0,7–dən çox olmasın.

1.13 Analiz olunan nümunədə elementin kütlə payı iki paralel nümunə çəkisində  təyin  olunur. Analizin nəticəsi kimi iki paralel təyinatın orta hesabi qiyməti qəbul edilir. 

1.14 Elementin miqdarını təyin edərkən dəqiqlik norması (metroloji xüsusiyyət) kimi aşağıdakılardan istifadə olunur:
       –mümkün olan çox qısa vaxt ərzində eyni aparatla  və reaktivlə, eyni üsuldan  istifadə etməklə laborantın  eyni nümunənin analizindən  aldığı nəticələr arasındakı mümkün fərqləri xarakterizə edən təkrarlıq səhvi;
       –eyni üsulla müxtəlif laboratoriyalarda, müxtəlif laborantların müxtəlif aparatla və reaktivlə apardıqları eyni nümunənin analizləri nəticələri arasındakı fərqləri xarakterizə edən təkrarçılıq səhvi;

–paralel təyinatlar arasındakı fərqlər.
1.14.1 Təkrarlıq səhvini hesablamaq üçün son vaxtlar laboratoriyada aparılmış elementlərin kütlə payları təyininin paralel analizlərinin nəticələrindən                                                           
istifadə edilir. 20 cütdən az olmamaqla paralel təyinatların nəticələrindən istifadə olunur.
Təkrarlıq səhvinın (
[image: image5.wmf]n

S

) orta kvadratik (standart) qiyməti aşağıdakı düstur ilə hesablanır                         
                                           
[image: image6.wmf]-

=

R

S

n

886

,

0

                                (2)
burada 
[image: image7.wmf]-

R

bütün cütlər üzrə paralel təyinatların orta göstəricisi.

Orta göstərici 
[image: image8.wmf]-

)

(

R

 bu düstur ilə hesablanır

                                             
[image: image9.wmf]n

R

R

n

i

İ

å

=

=

1

                                 (3)                                                                                                                             
burada  
[image: image10.wmf]-

R

– 
[image: image11.wmf]i

-ci sayda cüt paralel təyinatların nəticələri arasındakı fərqin  mütləq qiyməti (göstəricisi);  


[image: image12.wmf]n

–cüt analizlərin ümumi sayı
[image: image13.wmf])

2

(

³

n

;

[image: image14.wmf]i

R

-nin qiyməti aşağıdakı düstur ilə hesablanır 



        
[image: image15.wmf]i

R

=
[image: image16.wmf]i

i

X

X

2

1

-

                                    (4)
 burada 
[image: image17.wmf]i

X

1

 və
[image: image18.wmf]i

X

2

  müvafiq olaraq– 
[image: image19.wmf]i

-ci cüt  paralel analizlərin uyğun olaraq 1–ci və 2–ci təyinatının  nəticələri.
1.14.2 Təkrarlıq səhvlərini hesablamaq üçün bir ədəd səliqə ilə götürülmüş ortaq nümunə müxtəlif laboratoriyalarda, yaxud bir laboratoriyada müxtəlif laborantlar tərəfindən müxtəlif aparatla və reaktivlərlə analiz olunur.
Təkrarlıq səhvi (
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– analizin bütün göstəricilərinin orta nəticəsi;
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1.14.3 Tək təyinatın  aparılmasının düzgünlüyünün qiymətləndirilməsi  üçün 95%-lik ehtimalla iki paralel (
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-nun qiymətləri uyğun üsul üçün  təyin olunan elementin kütlə payından  asılı olur və onun miqdarı konkret interval üçün differensiallaşdırmaqla müəyyən olunur.

Paralel təyinatların  nəticələri yanaşı intervallara düşərsə, onda götürülmüş analiz üçün təyin olunan elementin miqdarı (
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) kimi, bu intervallar üçün  müəyyənləşdirilmiş xətaların  orta hesabi qiyməti qəbul edilir.

1.15 Əgər müvafiq ETS-lə təyin olunan element üçün həddi qiymət müəyyən olunmuşsa, və analizdən alınan nəticə bu həddən təkrar olunan səhvin qiymətindən  xeyli az fərqlənirsə, onda üç nümunə çəkisindən az olmayaraq təkrar analiz aparmaq lazımdır. Yekun nəticə kimi bu təyinatların orta hesabi qiyməti qəbul edilir.
Əgər elementlərin cəmi üçün həddi qiymət müəyyən olunmuşsa, bu cəmlərin təyinatından alınan nəticələrin element üçün müəyyən olunmuş qiymət həddindəki fərqi təkrarlanan səhvin cəmi ilə qiymətləndirilib, cəmdə alınan  elementlərin uyğun payına vurulur. 
1.16 Sement istehsalında istifadə olunan materialların cari yoxlanmasında hər analiz üçün paralel təyinatların aparılmamasına yol verilir. Bu halda analizin xətalarına nəzarət etmək üçün paralel təyinatli (iki şəkildə) analizlər, analiz olunan nümunələrin 10% -dən az olmayaraq aparılmalıdır. 
1.17 Fiziki-kimyəvi analiz üsullarından, məsələn: fotoelektrokalorimetrik, spektrofotometrik, atom-emission, atom-absorbsion və digərlərindən istifadə edərkən, dərəcələrə bölünmüş qrafikin quru maye tələb olunur ki, bu zaman düzbucaqlı koordinatlından istifadə olunur. Absis oxu üzərində təyin olunan elementin kütləsi (q, mq) və ya kütlə payı (%)-lə, ordinat oxunda isə–uyğun analitik işarə (optik sıxlıq, elektrik gücü) verilir.
Qrafik qurmaq üçün DSN və ya SSN-nə müvafiq maddə və materiallardan  istifadə olunur ki, onlardan da dərəcələnmiş məhlullar hazırlanır. Qrafiklərin qurulma üsulları və şəraiti standartın müvafiq  bölmələrində verilmişdir.

Standart nümunədə kütlə miqdarından asılı müxtəlif məhlullardan alınan beş nöqtədən az olmamaq şərti ilə qrafik qurulur. Nöqtələr bərabər ölçü dairəsində paylanır. Minimum və maksimum nümunə çəkisi elə hesablanır ki, bütün lazımi ölcü dairəsi təmin edilsin. Hər nöqtə üç paralel təyinatdan az olmayaraq orta hesabi qiymətlərdən tapılır. Ekstrapolyasiya üsulu ilə dərəcələnmə qrafiki qurulmasına icazə verilmir.

Alikvot hissələrdən istifadə edərkən elementin kütlə payı (
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 – nümunənin çəkilmiş kütləsi, mq;
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 – dərəcələnmə qrafiki ilə təyin olunan məhlulun alikvot hissəsindəki        elementin kütləsi, mq;     
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– ilkin məhlulun ümumi həcmi, sm3;

[image: image38.wmf]1

V

– ilkin məhlulun alikvot hissəsi, sm3.
1.18 Analizi aparılan nümunənin, durulaşdırılması və alikvot hissəsi əsas dərəcələnmiş məhlulun hazırlandığı kimi qəbul olunmalıdır.
Əsas dərəcələnmiş məhlulun hazırlanması şəraiti ilə müqayisədə nümunənin durulaşması yaxud alikvot hissəsinin dəyişməsi lazım gələrsə, onda elementin kütlə payı (
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) faizlə aşağıdakı düsturla hesablanır
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 –elementin dərəcələnmə qrafiki ilə tapılan  kütlə payı, %;
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–analiz olunan nümunənin çəkisinin əsas dərəcələnmiş    məhlulun  çəkisinə nisbəti;


[image: image43.wmf]2

K

–durulaşmış əsas dərəcələnmiş məhlulun analiz olunan durulaşmış məhlula nisbəti;
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–analiz olunan məhlulun alikvot hissəsinin əsas dərəcələnmiş məhlulun alikvot hissəsinə nisbəti.
Birbaşa fotokalorimetrik analizdə dərəcələnmə şəraiti ilə müqayisədə fotometrləşmə şəraitinin dəyişməsinə düzəliş edilir. Bunun üçün analiz olunan nümunə ilə eyni vaxtda yeni hazırlanmış rəngli dərəcələnmiş məhlulun optik sıxlığı ölçülür.

Məhlulun optik sıxlığının ölçülməsinin xətası 0,002-dən çox olmamalıdır. Düzəliş əks işarə ilə aparılır, belə ki, əgər dərəcələnmiş məhlulun optik sıxlığı bir neçə vahid artarsa, bu qiymət analiz olunan məhlulun optik sıxlığından çıxılır və əksinə. Düzəliş aparılandan sonra qrafiklə tələb olunan elementin kütlə payı tapılır.
1.19 Kütləvi işlər zamanı əgər tələb olunan elementin kütlə payı ilə (
[image: image45.wmf]e

X

)  uyğun analitik işarə (optik sıxlıq, şüalanmanın intensivliyi, enerjinin gücü və i.a.) arasında xətti asılılıq olarsa, onda kalibrləşmə tənliyi tərtib etmək tövsiyyə olunur.
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 – müvafiq olaraq əsas dərəcələnmiş məhlulda (nümunədə) təyin olunan elementin kütlə payı və onun analitik işarəsi;
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–analiz olunan elementin analitik işarəsi; 
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–dərəcələnmə xəttinin bucaq əmsalı yaxud kalibrləşmə faktoru, hansının ki, qiyməti kalibrləşmə tənliyinin riyazi reqresiya tənliyinə yaxınlığı nəzərə alınmaqla, aşağıdakı düstur ilə hesablanır
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-ci dərəcələnmiş məhlulunda (nümunəsində) təyin olunan elementin kütlə payı və onun analitik işarəsi; 
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 – müvafiq olaraq dərəcələnmiş məhlulların (nümunələrin) n–ci sırasındakı təyin olunan elementin kütlə payının və  onların analitik işarəsinin orta hesabi qiyməti və ya
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 –müvafiq olaraq dərəcələnmiş məhlulların (nümunələrin)  istifadə olunmuş sırasında kütlə paylarının və analitik işarələrinin orta kvadratik kənara çıxması.
Kalibrləşmə tənliyinin qurulmasının (xətti) düzgünlüyünü yoxlamaq üçün ona dərəcələnmiş məhlullarda (nümunələrdə) alınan ölçülmüş analitik işarələri qoymaq lazımdır.
1.20 Dərəcələnmiş qrafikə əsasən yaxud kalibrləşmə tənliyindən alınan nəticələr əsasında hesablamanın rahatlığı üçün müvafiq cədvəllər tərtib olunur.
1.21 Elementin yüksək qatılığını təyin etmək üçün fotokalorimetrik analiz üsulundan istifadə edərkən analizin xətasını azaltmaq üçün analiz olunan məhlulun optik sıxlığının elementin məlum qatılıqlı standart nümunəsinin məhlulunun optik sıxlığına nisbətinə əsaslanan differensial fotokalorimetrləşmə aparılır. Bu üsulun vacib şərti bir qiymətli küvetlərdən istifadə olunmasıdır ki, o da eyni rəngli  məhlulun optik sıxlığını təyin edərkən hər iki küvetdə eyni nəticə almaqla yoxlanılır.
1.22 Birbaşa fotometrləmədə təyin olunan elementin kütlə payı əsas məhlulda olan eyni elementin kütlə payından 1,5 dəfədən artıq, differensial fotometrləşmədə isə 1,2 dəfədən artıq fərqlənməməlidir. Əgər bu şərt pozularsa, onda nümunə çəkisi durulaşmalı, yaxud analiz olunan ya da standart nümunənin alikvot hissəsini dəyişmək lazımdır.
1.23 Dərəcələmə qrafikinin standart nümunəyə görə yoxlanılması dövrü olaraq - yarım ildə bir dəfədən gec olmayaraq, həmçinin istifadə olunan cihazın hər təmirindən sonra aparılır. 
1.24 Analiz apararkən reaktivlərin, distillə olunmuş suyun və b. çirklənməsini bilmək üçün paralel olaraq boş təcrübə aparılması tövsiyyə olunur.

1.25 Sementin istehsalında cari nəzarəti həyata keçirərkən elementlərin təyini üçün  əlavə 3-də verilmiş rentgenospektral  üsuldan istifadə etməyə yol verilir.

Bü halda paralel təyinatların nəticələri arasındakı təkrarlanan səhv və fərq müvafiq elementlər üçün standartda müəyyən olunmuş qiymətdən artıq olmamalıdır.

Dərəcələmə qrafiklərini qurmaq üçün müəssisənin standart nümunəsində elementlərin kütlə paylarının qiyməti standartlaşma üzrə müəssisənin və baş (baza) təşkilatın laboratoriyalarında aparılan laboratoriyalararası attestasiyanın dəlillərinə əsasən hesablanır. 

2 TƏHLÜKƏSİZLİK    TƏLƏBLƏRİ
 2.1 Sement istehsalı materiallarının və sementin kimyəvi tərkiblərinin təyini işləri aparılan laboratoriya otaqları ГОСТ 12.4.021 uyğun ventilyasiya sistemi ilə təchiz olunmalıdır.

2.2 Analizin aparılmasında istifadə olunan elektrik qurğuları və elektrik cihazlarının istismarında elektrik təhlükəsizlik qaydaları ГОСТ 12.1.019 əsasən yerinə yetirilməlidir.
        
2.3 Kimya laboratoriyalarında turşu və qələvilərlə işlədikdə qüvvədə olan təhlükəsizlik qaydalarına riayət edilməlidir.
       
2.4 İonlaşdırıcılı şüalanma mənbəli (rentgenspektral aparat) qurğuların istismarında radiasiya təhlükəsizliyi üzrə normanın НРБ-76/87  tələblərini və əsas sanitar qaydaları ОСР-72/87 rəhbər tutmaq lazımdır.
2.5 Yanacaq və partlayıcı maddələrlə işlədikdə ГОСТ 12.1.010-a uyğun təhlükəsizlik qaydalarına riayət olunmalıdır.

2.6 Qaz qurğuları ilə işləyərkən ГОСТ 12.2.008 və qaz təsərrüfatında Dövlətşəhərtexnəzarət tərəfindən təsdiqlənmiş təhlükəsizlik qaydaları rəhbər tutulur.
2.7 Zərərli və zəhərli maddələrlə işlədikdə ГОСТ 12.4.004-ə əsasən, fərdi müdafiə vasitələrindən (respiratorlar ГОСТ 12.4.011 və ya ГОСТ 12.4.028, rezin əlcəklər ГОСТ 12.4.103, paltarlar ГОСТ 27654 və ГОСТ 29058) istifadə edilməlidir. 

3 NƏMLİYİN   TƏYİNİ
3.1 Nəmliyin kütlə payı 1,0%-ə qədər olan həlda təkrarlanan səhv və paralel təyinatın nəticələri arasındakı uyğunsuzluq müvafiq olaraq ±0,07-dən və 0,10%-dən çox olmamalıdır. Nəmliyin kütllə payı daha yüksək olan halda isə ±0,10 və 0,15%-dən çox olmamalıdır.
           3.2  Qravimetrik  üsul
 3.2.1  Analiz vasitələri
 Ümumi təyinatlı  laboratoriya tərəziləri;
           Quruducu şkaf.
 3.2.2  Analizin aparılması
Qabaqcadan sabit çəkiyə gələnə qədər qurudulmuş büksə 1q nümunə çəkisi yerləşdirilir, quruducu şkafda (110±5)ºC temperatura qədər 1,5–2 saat qurudulur. Sonra  quruducu  şkafdan  çıxarılır, eksikatorda soyudulur və çəkilir.    Çəkilmədən 

əvvəl büksün  qapağı açılır və tez qapanır. Qurudulma, soyutma və çəkilmə  o vaxta qədər davam edir ki, iki sonuncu çəki arasındakı fərq 0,0004q-dan çox 
olmasın. Əgər təkrar qurumada kütlə miqdarı artırsa, hesabat üçün, axırıncıdan əvvəlki artım kütləsi götürülür.

Gips və gipsgiltorpaq tərkibli sement nümunələri 50–60ºC-də qurudulur.

3.2.3  Nəticələrin işlənməsi
Nəmliyin kütlə payı (
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) %-lə aşağıdakı düstur ilə hesablanır
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 – nümunənin bükslə birlikdə quruyana qədərki kütləsi, q;
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 –  nümunənin bükslə birlikdə quruduqdan sonrakı kütləsi, q;
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 –  nümunənin kütləsi, q.

4 YÜKSƏK  TEMPERATURDA  KÜTLƏ  İTKİSİNİN  TƏYİNİ
4.1 Yüksək temperaturda itki 1%-ə qədər olan halda (ancaq 0,5%-dən az olmayaraq)  təkrarlanan səhv və paralel təyinatların nəticələri arasındakı fərq müvafiq olaraq ±0,07-dən və 0,10%-dən çox olmamalıdır,  yüksək temperaturda itkinin daha yüksək qiymətlərində isə (ancaq 45%-dən çox olmayaraq) müvafiq olaraq, ±0,15 və 0,20%-dən çox olmamalıdır. 
4.2 Qravimetrik   üsul
4.2.1  Analiz vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
       
Mufelli sobalar.
4.2.2  Analizin aparılması
(105–115)ºC-də qurudulmuş nümunə  kütləsindən 1q çəkilir, qabaqcadan közərdilmiş və çəkilmiş platin və ya farfor putaya qoyulur və mufel sobasında (950-1000)ºC–də 30 dəqiqə saxlamaqla qızdırılır, sonra eksikatorda soyudulur və çəkilir. Közərtmə həmin temperaturda nümunə sabit kütləyə gələnə qədər davam edir.
Posalıportlandsement, posa və kül nümunələrində yüksək temperaturda itkini təyin etmək üçün analiz olunan nümunə (950-1000)ºC temperaturda mufelli sobada 1–2 dəqiqə saxlanılır və közərtmə minimum göstərici alınana qədər təkrar olunur.
Tərkibində üzvi birləşmələr, həmçinin kristallaşma suyu olan materiallarda yüksək temperaturda itkinin təyini (400–500)ºC temperaturda başlanır və közərtmə, nümunə sabit kütləyə gələnə qədər davam etdirilir.
4.2.3 Nəticələrin işlənməsi
         Yüksək temperaturda itki 
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–nümunənin puta ilə birlikdə közərdilənə qədərki kütləsi , q;
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–nümunənin puta ilə birlikdə közərdiləndən sonrakı kütləsi, q; 

[image: image71.wmf]m

 –nümunənin kütləsi, q.
5  HƏLL  OLMAYAN  ÇÖKÜNTÜNÜN  TƏYİNİ
5.1 Təkrarlanan səhv və paralel təyinatın nəticələri  arasında əmələ gələn uyğunsuzluq  0,05 və 0,06 % – dən çox olmamalı.
5.2 Qravimetrik  üsul

          5.2.1  Analiz vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
Mufel sobası;
ГОСТ 3118 -ə uyğun xlorid turşusu və 1: 9 məhlulu;
          ГОСТ 10484-ə uyğun  flüorid turşusu;
          ГОСТ 4204-ə uyğun sulfat turşusu;
     
ГОСТ 83-ə uyğun natrium karbonat, kütlə qatılığı 50q/dm3 olan məhlul;
     
ГОСТ 4320-yə natrium hidroksid, kütlə qatılığı 10q/dm3 olan məhlul4
     
ГОСТ 22867-yə uyğun ammonium nitrat, kütlə qatılığı 20q/dm3 olan məhlul;
     
ГОСТ 3773-ə uyğun ammonium xlor, kütlə qatılığı 20q/dm3 olan məhlul.

           ГОСТ 18300-ə uyğun texniki saflaşdırılmış etil spirti;
Qırmızı metil indikator, kütlə qatılığı 2q/dm3 olan spirtli məhlul, ГОСТ 4919.2-yə  uyğun  hazırlanır;
          ГОСТ 1277-yə uyğun gümüş nitrat, kütlə qatılığı 10q/dm3 olan məhlul;
          ГОСТ 4461-ə uyğun azot turşusu.
5.2.2  Analizin aparılması
Klinker və ya sement kütləsindən 1,0q çəkilib həcmi 150sm3 olan stəkana qoyulur, üzərinə 25sm3 su və 5sm3 xlorid turşusu tökülür. Nümunə yastı uclu şüşə cubuqla ehmalca əzilir və  həcmi 50sm3 olana qədər su əlavə olunur, stəkan saat  şüşəsi ilə örtülür, qaynar su-buxar vannasına qoyulur və 15 dəqiqə saxlanılır. Sonra duru maddə «ağ lentli» filtrindən süzülur və qalıq (60-70)ºC temperaturlu isti su ilə xlor ionuna reaksiya itənə qədər (nitrat turşusu ilə turşulaşdırılmış gümüş nitrat məhlulu ilə yoxlanılır) yuyulur. Çöküntü filtrlə birlikdə nümunənin parçalandığı stəkana keçirilir, qarışdırıla-qarışdırıla üzərinə 30sm3 (80-90)ºC temperaturaya qədər qızdırılmış natrium karbonat məhlulu tökülür.
Stəkanın ağzı bağlanır və elektrik plitəsində asbest tor üzərində qaynamağa yaxın temperaturda  15 dəqiqə qızdırılır. Duru maddə «ağ lent» ikiqat filtrdən süzülür, çöküntü beş–altı dəfə (60–70)ºC temperaturalı qaynar su ilə yuyulur, sonra 10–12 damcı xlorid turşusu məhlulu ilə isladılır və yenidən xlor ionuna reaksiya itənə qədər yuyulur.
 Çöküntü filtrdən keçən məhluldan ayrılandan sonra natrium karbonat əvəzinə 100 sm3 qaynama temperaturuna yaxın temperaturda 15 dəqiqə saxlanmış  natrium hidroksid məhlulu ilə işlənə bilər. Sonra məhlul qırmızı metil indikatoruna görə xlorid turşusu ilə neytrallaşdırılır və 4–5 damcı həmin  turşudan əlavə olunur.   
Süzülür və çöküntü 10–12 dəfə ammonium nitrat və ya ammonium xloridin qaynar məhlulu ilə yuyulur.
 Bundan sonra  çöküntü filtrlə birlikdə platin və ya farfor putaya qoyulur və mufel sobasında sabit kütləyə gələnə qədər ( 950–100)ºC-də közərdilir.
Q e y d l ə r:       

1. Sementin kütlə payında həll olmayan çöküntü 0,4 % – dən çox olarsa, həmçinin barium tərkibli portlandsementin analizində təmizliyi 6.3.3. bəndinə əsasən flüorid turşusu ilə destillə etməklə yoxlamaq lazımdır. Bu halda həll olmayan çöküntünün miqdarı çəkilmiş silisium oksidinin kütlə payı götürülür. Əgər həll olmayan çöküntünün təmizliyə yoxlanılması aparılmırsa, alınan qiymət 0,7 əmsalına vurulur.
2. Həll olmayan çöküntüdən ayrılan xlorid filtratı sonradan 11 bölməsinə uyğun olaraq kükürd oksidinin (vı)   təyini üçün istifadə oluna bilər.                                          

5.2.3 Nəticələrin işlənməsi
Həll olmayan çöküntünün kütlə payı 
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– boş putanın kütləsi, q;
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– közərdilmiş çöküntünün puta ilə  birlikdə kütləsi,  q;
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– nümunənin kütləsi, q;
6  SİLİSİUM  OKSİDİNİN  TƏYİNİ
       6.1
[image: image78.wmf]  Təkrarlanan səhv və paralel təyinatların nəticələri arasında əmələ gələn fərq cədvəl 1-də göstəriləndən çox olmamalıdır.

Cədvəl 1                                                                            faizlə                                                                                    
	Silisium oksidinin kütlə payı
	               St
	              Rmax

	1-ə qədər,1 də daxil olmaqla
1- dən yuxarı  5-də daxil olmaqla
5            “      18     “

 18          “      25     “
25          “      40     “
40          “      70     “
70          “      85     “
 85          “
	±0,02
             ±0,10

±0,15

±0,20

±0,30

±0,35

±0,45

±0,60
	0,03
              0,15

0,25

0,30

0,40

0,50

0,60

0,80


          6.2  Silisium  oksidinin kütlə payı 90%-dən çox  olduqda   qravimetrik   üsul
Üsul nümunənin flüorid  turşusu ilə parçalanmasına və nümunə çəkisinin miqdarından silisium  flüorid ayrılandan sonra qalan qalığın çəkisinin  fərqinə görə silisium oksidinin qravimetrik  təyininə əsaslanır. 
6.2.1 Analiz vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.

     
Mufel sobası;
          ГОСТ 4461-ə uyğun azot turşusu;
          ГОСТ 10484-ə uyğun flüorid turşusu;
          ГОСТ 4204-ə uyğun sulfat turşusu;
          ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu.

     
6.4.1 bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.
6.2.2   Analizin aparılması
  
Sabit çəkiyə gətirilmiş nümunədən 0,5q götürüb platin putaya tökülür, su ilə isladılır, üzərinə 10 damcı sulfat turşusu, 10sm3 flüorid turşusu tökülür və qum vannası, yaxud zəif qızan elektrik plitəsinə yerləşdirilir. Putanın içindəkilər duzlar nəm vəziyyətdə qalana qədər buxarlandırılır, sonra yenidən 5sm3 flüorid turşusu əlavə olunur və sulfat turşusu buxarları tamam yox olana qədər buxarlandırılır. Sonra çöküntü mufel sobasında (900-1000)ºC temperaturda 10–15 dəqiqə közərdilir, eksikatorda soyudulur və çəkilir. Közərdilmə və çəkilmə sabit çəkiyə gələnə qədər təkrar olunur.
Putadakı çöküntü sistematik analizdə kalsium, maqnezium, dəmir və alüminium oksidlərinin təyini üçün istifadə olunur. Bundan ötrü çöküntü 6.4.2.1 bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıqla əridilir və 1:3 xlorid turşusu məhlulunda həll edilir. Sonradan kükürd oksidinin təyini lazım gələrsə, nümunənin parçalanması üçün sulfat turşusu əvəzinə nitrat turşusundan istifadə olunur. 
6.2.3 Nəticələrin işlənməsi
Silisium oksidinin kütlə payı (XSiO2) %-lə aşağıdakı düstur ilə hesablanır
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–nümunənin puta ilə birlikdə kütləsi, q;
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–közərmiş çöküntünün puta ilə birlikdə kütləsi, q;             
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–nümunənin kütləsi, q.

6.3    Silisium  oksidinin kütlə  payı  90%–ə qədər olduqda  qravimetrik  üsul  

Bu üsul, analiz olunan nümunənin qatı xlorid turşusu ilə qızdırdıqda ayrılan, onun sürətlə həll olmayan hala keçməsinə kömək edən metasilikat turşularının jelatinlə koaqulyasiyasına əsaslanmaqla, sonradan ayrılan çöküntü  1000 ºC-də qızdırıldıqda, çöküntünün dəyişən kütləsi üzrə  silisium oksidin kütlə  payının tapılmasından ibarətdir. 
6.3.1  Analiz vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
     Mufel sobası;
     ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu;
     ГОСТ 10484-ə uyğun flüorid turşusu;
     ГОСТ 4204-ə uyğun sulfat turşusu;
     ГОСТ 4461-ə uyğun azot turşusu;
     ГОСТ 11293-ə uyğun yeyinti jelatini, məhlulun qatılığı 10q/dm3: 1,0q

jelatin 100sm3  70ºC temperatura qədər qızdırılmış suda həll edilir. Məhlul təzə hazırlanmış olmalıdır;
ГОСТ 83-ə uyğun natrium karbonat;
ГОСТ 1277-yə uyğun gümüş nitrat, məhlulun qatılığı 10q/dm3 olmalıdır;
6.4.1 bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.
6.3.2  Analizin aparılması
Turşuların təsirindən parçalanan klinker, portlandsement, posaportlandsement və  başqa materiallar xlorid turşusu ilə emal edilməklə məhlula keçirilir. Bunun üçün nümunə kütləsindən  0,5q götürülür həcmi 50cm3 olan stəkana yerləşdirilir və ehtiyatla 10sm3 xlorid turşusu stəkanın divarı ilə əlavə olunur və stəkanın ağzı saat şüşəsi ilə örtülür. 
Turşuların təsirindən parçalanmayan xammal qarışığı, pussolanlı sementlər, turş posalar, silisiumtərkibli materiallar, turşuların təsirindən parçalanmayanlar üçün, nümunə kütləsindən 0,5q çəkilir platin putaya tökülür onun ikiqat miqdarı  qədər natrium karbonatla yavaşca qarışdırılır və xlorid turşusu ilə emal olunana qədər mufel sobasında (950–1000)ºC temperaturada 3–7 dəqiqə müddətində əridilir. Puta soyuduqdan sonra ərinti putaya çox böyük olmayan hissələrlə tökülən 10–15sm3 xlorid turşusunda  həll olunur, və  həcmi 50sm3 olan stəkana köçürülür və ağzı saat şüşəsi ilə örtülür.

Nümunənin parçalanma üsulundan asılı olmayaraq, stəkan (60–70)ºC temperaturda qızdırılmış su-buxar vannalarına yerləşdirilib, 10 dəqiqə saxlanılır. Sonra stəkanı su-buxar vannalarından çıxartmadan 10sm3 jelatin əlavə edib, 1 dəqiqə sürətlə qarışdırıb, yenə 10 dəqiqə qızdırmalı. Məhlul isti halda “ağ lentli” külşüz filtrdən süzülərək, çöküntu filtrə keçirilir. Filtrdəki çöküntünü 10-12 dəfə isti su ilə (70 ºC temperaturadan yuxarı olmayan) yuyulur hər dəfə su tam axmaqla, filtrat ya 300 sm3  həcmli stəkana, ya da 250 sm3  ölçü  kolbasına yığılır.
Alınmış filtratdan alüminium, dəmir, kalsium və başqa oksidlərin kütlə paylarının sonrakı təyinləri üçün istifadə olunur.
         Çöküntü filtr ilə birlikdə çəkilmiş platin putaya qoyulur, alovlandırmadan külləndirilir və 1000ºC temperaturda mufel sobasında sabit çəkiyə gələnə qədər közərdilir, eksikatorda soyudulur və çəkilir.

Alınan silisium turşusunun çöküntüsü təmizliyə yoxlanılır. Bunun üçün onu 2–3 damcı su ilə isladıb, sorucu şkafda 3–5 damcı sulfat və 8–10sm3 hidrogen flüorit turşusu əlavə etməklə, ehtiyatla elektrik plitəsində sulfat turşusunun buxarları qurtarana qədər buxarlandırılır. Quru çöküntü mufel sobasında (900–1000) ºC temperaturda 3–5 dəqiqə müddətində közərdilir, eksikatorda soyudulur 
və çəkilir. Sonra çöküntü əritmə üçün olan qarışıqla 6.4.2.1 bəndinə uyğun əridilib və yuxarıda alınan filtrata əlavə olunur. 
6.3.3  Nəticələrin işlənməsi
Silisium oksidinin kütlə payı (
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SiO

X

) faizlə aşağıdakı düstur ilə hesablanır
                                           
[image: image84.wmf]m

m

m

X

SiO

100

)

(

2

1

2

×

-

=

                 (16)

burada  
[image: image85.wmf]1

m

–turşu ilə işlənənə qədər silisium oksidi çöküntüsünün puta  ilə birlikdə kütləsi, q;
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–turşu ilə işlənəndən sonra putanın çöküntü ilə birlikdə kütləsi, q;                     
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–nümunənin kütləsi, q;

6.4  Silisium oksidinin kütlə payı 25%-ə qədər olanda düz fotokolorimetr   üsulu
Bu üsul nümunənin qələvi əridicisi ilə parçalanmasına, ərintinin turşulu həllinə və bu zaman əmələ gələn sarı rəngli silisium molibdat heteropolu turşu kompleksinin sonradan  reduksiya olunub göy rəngə keçməsinə əsaslanır.

6.4.1  Analizin vasitələri
     
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
    
Mufel sobası;
    
Qatılıq fotoelektrokolorimetri;
          ГОСТ 83-ə uyğun natrium karbonat; 

          ГОСТ 4221-ə uyğun kalium karbonat;
ГОСТ 4217-ə uyğun kalium nitrat; 
ГОСТ 22867 uyğun ammonium nitrat; 
     ГОСТ 4199-a uyğun (400±20)ºC temperaturda susuzlaşdırılmış 10 natrium-tetraborat, yaxud ГОСТ 8429-a uyğun gələn buraks; 
Əritmə üçün qarışıq: natrium karbonat, susuz natrium tetraborat 2:1 nisbətində qarışdırılır, yaxud natrium karbonat, kalium karbonat və susuz tetraborat 1:1:1 nisbətində qarışdırılır. Aşağı valentli dəmir, kükürd, manqan və başqalarının tam oksidləşməsi üçün, əritmə üçün qarışığa 0,5% kalium nitrat, yaxud 1,0% ammonium nitratın əlavə olunması tövsiyə olunur. Platin putaların xarab olmasının qarşısını almaq üçün bu qarışıqlar əridicidə bərabər paylanmalıdır;
      
ГОСТ 3118-ə uyğun hidrogen xlorid turşusu və 1:3 nisbətli məhlul; 
          Qida məhsulu olan askarbin turşusu;
          ГОСТ 3652-ə uyğun monohidrat və susuz limon turşusu;
     
ГОСТ 3765-ə uyğun ammonium molibdanat, 50q/dm3 qatılıqlı məhlul, yaxud  ГОСТ 10931-ə uyğun natrium molibdanat;
      
50q/dm3 qatılıqlı məhlul: 50q ammonium molibdanat, yaxud natrium molibdanat 500–600sm3 suda qaynamamaq şərti ilə qızdırmaqla həll edilir. Alınan məhlul filtrdən keçirilir və su ilə 1,0 l-ə çatdırılır. Məhlulun saxlama müddəti bir aydır;
          ГОСТ 195-ə uyğun natrium sulfit, susuz;
      
ГОСТ 25664-ə uyğun A markalı metol (4–metilaminfenol sulfat). 

      
Birinci reduksiyaedici məhlul: 1q askorbin turşusu və 5q limon turşusu 50 sm3 suda həll edilir. Məhlul 100sm3 ölçü kolbasına süzülür, su əlavə etməklə nişana qədər çatdırılır və qarışdırılır. Məhlulun saxlama müddəti 4–5 gündür.

 
  İkinci reduksiyaedici məhlul: (40-50)ºC temperatura qədər qızdırılmış 500 sm3 suda ardıcıl olaraq, 12q natrium sulfit, 20q metol və 12,5q limon turşusu  həll edilir. Məhlul süzülür və su əlavə edilərək bir dm3 çatdırılır. Tünd şüşə qabda saxlanılan məhlulun saxlama müddəti 2-3 həftədir.
      
6.4.2   Analizə hazırlıq
     
6.4.2.1  Dərəcələnmiş    məhlulların     hazırlanması
      
Platin putalara beş xammal qarışığının sahə standart nümunələrindən 0,05; 0,10, 0,20, 0,25q qoyulur. Onlardakı silisium oksidinin kütlə payı əsas kimi götürülən 0,15q nümunəyə nisbətən hesablanır.
       
Hər nümunə çəkisinə 1,5q-a qədər əritmə üçün qarışıq əlavə edib, diqqətlə qarışdırılır və (900–950)ºC  temperaturda beş dəqiqə müddətində əridilir.

       
Mufel sobasından puta çıxarılır və fırlandırıcı hərəkətlə  duru ərinti bərabər şəkildə putanın divarlarına yayılır. Bərkimiş ərinti ilə soyumuş puta içərisində 100 sm3 soyuq hidrogen xlorid turşusu olan stəkana qoyulur, qızdırmadan daima əl ilə yaxud maqnit qarışdırıcısı ilə qarışdırılmaqla tam həll edilir.
Ərinti həll olduqdan sonra putalar su ilə yuyulur, məhlullar isə 500sm3–lik ölçü kolbalarına keçirilib, su ilə nişana qədər çatdırılıb yaxşıca qarışdırılır. 
Dərəcələnmiş cədvəllərin yoxlanması yaxud kalibrlənmiş tənliklərin qurulması və yoxlanması üçün belə məhlullardan iki–üç ay müddətində istifadə etmək olar.

        6.4.2.2   Dərəcələnmə    qrafikin    qurulması

100sm3–lik beş ölçü kolbasına uyğun olaraq, hər dərəcələnmiş məhluldan 5sm3 götürüb, 25sm3-ə qədər su və 5sm3 ammonium yaxud natrium molibdat məhlulu əlavə olunur, qarışdırılır və 10 dəqiqə sarı silisium molibdat kompleksinin əmələ gəlməsi üçün saxlanılır. Sonra bir saylı reduksiyaedici məhluldan 5sm3 ya da iki saylı reduksiyaedici məhluldan 20sm3 əlavə olunur, nişana qədər su ilə durulaşdırılır, diqqətlə qarışdırılır və 15 dəqiqə saxlayıb sabit göy kompleks alınandan sonra məhlullar maksimum işıq keçirən  dalğanın uzunluğu 600–750nm (qırmızı) yaxud 815nm (infra qırmızı) işıqfiltrindən istifadə etməklə 10mm qalınlıqlı küvetlə fotometrlənir.
Optik sıxlığın təyinindən alınan nəticələrdən və fotometrlənmədən alınan silisium oksidinin məlum miqdarları  əsasında dərəcələnmiş qrafik yaxud kalibrlənmiş tənlik qurulur.
6.4.3  Analilizin aparılması
     
2 saylı cədvələ uyğun olaraq, silisium oksidinin miqdarına əsasən, seçilmiş nümunə çəkisi, 1,5q əridici qarışığı ilə qapaqla bağlı platin putada mufel sobasında (900-950) ºC temperaturda 5 dəqiqə müddətində əridilir. Maşa ilə fırlatmaqla ərinti butanın divarlarına yayılır. Soyuq puta, ərinti ilə birlikdə, 150sm3-lik stəkana qoyulur, sonrakı durulaşmadan asılı olaraq, 1:3 nisbətində 40, 50 yaxud 100sm3 soyuq hidrogen xlorid turşusu məhlulu tökülmüş. 
Ərinti daimi qarışdırılmaqla 6.4.2.1 bəndində göstərilən qayda ilə həll edilir. Alınan məhlul ölçü kolbasına keçirilir və cədvəl 2-yə uyğun su həcmi ilə durulaşır. Alınan məhlul sistematik aparılan analizdə istifadə olunur.
Cədvəl 2
	Silisium oksidinin kütlə payı, %
	Nümunə çəkisi-nin kütləsi, q
	Alikvot hissə- nin həcmi, sm3
	Durulaşdır-ma, sm3

	1-ə qədər, 1 də daxil olmaqla
	0,3
	25
	200

	1-dən çox 4-ə qədər, “-“
	0,3
	10
	250

	4-dən çox 8-ə qədər, “-“
	0,3
	5
	500

	8-dən çox 20-ə qədər, “-“
	0,15
	5
	500

	20-dən çox 30-a qədər, “-“
	0,10
	5
	500

	30-dan çox 40-a qədər, ”-“
	0,07
	5
	500


Silisium oksidinin kütlə payını təyin etmək üçün iki 100sm3-lik ölçü kolbasının birinə cədvəl 2-də uyğun analiz olunan məhlulun alikvot hissəsi, digərinə 5 sm3   6.4.2.1  bəndinə  əsasən  hazırlanmış  əsas  dərəcələnmiş məhluldan 
ayrılır. Sonra hər iki kolbaya 25sm3-ə yaxın su, 5sm3 ammonium yaxud natrium molibdat əlavə olunur. Sonrakı əməliyyatlar 6.4.2.2 bəndinə əsasən aparılır. 
    6.4.4  Nəticələrin işlənməsi
 
Silisium  oksidinin   kütlə payını hesablamazdan  əvvəl  1.18  bəndinə uyğun 
fotometrləmənin şəraitinin dəyişməsinə görə düzəliş verilir.
       Silisium oksidinin kütləsi milliqramlarla dərəcələnmə cədvəlinə görə tapılır və elementin axtarılan kütlə payı düstur 7-yə görə hesablanır.

       “Optiki sıxlıq-elementin faizlə kütlə payı” qurulan koordinat sistemində bilavasitə silisium oksidinin kütlə payı faizlə dərəcələnmə cədvəlinə görə təyin olunur və yaxud kalibrləmə tənliyinə görə tapılır. Nümunə çəkisinin, alikvot hissənin, yaxud durulaşma kimi dərəcələnmə şəraitindən kənara cıxma halları olarsa, hesablama düstur 8-ə görə tapılır.
6.5  Silisium  oksidinin   miqdarı  40%-dən  80%-ə   qədər     olan      halda       differensial    fotokolorimetrik    üsul
      
  Bu üsul analiz olunan məhlulun göy silisium molibdat kompleksinin optik sıxlığının standart nümunədən, analoji alınmış məhlulun optik sıxlığına nisbətən təyininə əsaslanır.

6.5.1 Analiz vasitələri – 6.4.1 bəndinə uyğun.
      
6.5.2 Analizə hazırlıq 

6.5.2.1  Dərəcələnmiş    məhlulların     hazırlanması                                                    
platin putalara beş 0,08; 0,09; 0,10; 0,11; 0,12q SSN gil çəkiləri qoyulur, bunlardakı silisium oksidinin kütlə payı əsas kimi qəbul olunmuş 0,10q-a nisbətən hesablanır. Hər nümunə çəkisinə 2q əritmə üçün qarışıq əlavə edilir, diqqətlə qarışdırılır və 15–20 dəqiqə müddətində əridilir, qalan əməliyyatlar 6.4.2.1 bəndi ilə anoloji aparılır.
6.5.2.2 Dərəcələnmə    qrafikin    qurulması
100sm3–lik ölçü kolbasına uyğun olaraq, hər dərəcələnmə məhlulundan 5 sm3 və 50sm3 su tökülür. Sonrakı əməliyyatlar sarı kompleksin əmələ gəlmə vaxtını 20 dəqiqəyə qədər uzatmaqla 6.4.2.2 bəndinə uyğun olaraq aparılır.
Fotometrləmə əsas dərəcələnmə məhluluna nisbətən aparılır. Bu halda fotometrik cihazın optik sıfrı udma şkalasına əsasən həssaslıqdan asılı olaraq, həmin məhlula görə optik sıxlığın 0,250–0,300 intervalında qoyulur.
Nisbi optik sıxlıqların təyinindən alınan nəticələrə və fotometrləmə həcmlərindəki silisium oksidinin məlum qatılıqlarına görə dərəcələnmə qrafiki, yaxud kalibrləmə tənliyi qurulur.
6.5.3 Analizin aparılması
      
 Cədvəl 3-ə uyğun, silisium oksidinin miqdarından asılı olaraq, seçilən nümunə çəkisi, 2q əritmə üçün olan qarışıqla qapaqla bağlı platin putada mufel 
sobasında (900-950)ºC temperaturda 15-20 dəqiqə müddətində əridilir, qalan əməliyyatlar 6.4.2.1 bəndinə əsasən aparılır.
             Cədvəl 3

	Silisium oksidinin kütlə payı,  %
	Nümunə çəkisi, q

	40-dan yuxarı 50-ə qədər 50 də daxil olmaqla
	0,15

	50-dən yuxarı 70-ə qədər 70 də daxil olmaqla
	0,10

	70-dən yuxarı 85-ə qədər 85 də daxil olmaqla
	0,07



Silisium oksidinin kütlə payını təyin etmək üçün 100sm3–lik iki ölçü kolbasının birinə 5sm3 analiz olunan məhlul, digərinə isə 5sm3  6.5.2.1 bəndinə əsasən hazırlanmış əsas dərəcələmə məhlulu tökülür. Sonra hər iki kolbaya 50sm3-ə qədər su əlavə olunur. Sonrakı əməliyyatlar 6.5.2.2 bəndinə əsasən aparılır.

6.5.4 Nəticələrin işlənməsi 6.4.4 bəndinə əsasən (düzəlişlər aparılmadan).
6.6  Silisium   oksidinin   miqdarı   25-dən  40%-ə  qədər   olan   halda   differensial   fotokolorimetrik   üsul
Silisium oksidinin kütlə payının təyini 6.5 bəndinə əsasən aparılır. Bu halda dərəcələnmə qrafiki qurmaq üçün 6.5.2.1 bəndinə  uyğun götürülən nümunə çəkisini iki dəfə artırmaqla, SSN qarışığından hazırlanan dərəcələnmə məhlulundan istifadə olunur. Əsas kimi, 0,2q nümunə çəkisi qəbul olunur; ona nisbətən dərəcələmə məhlullarının qatılığı hesablanır.
7   KALSİUM  VƏ  MAQNEZİUM  OKSİDLƏRİNİN  TƏYİNİ
       7.1 Təkrarlanan səhvlər və paralel təyinatların nəticələri arasındakı uyğunsuzluq 4 və 5-ci cədvəllərdə göstərilən qiymətlərdən yuxarı olmamalıdır.

Cədvəl 4                                 faizlə                 Cədvəl 5                                    faizlə
	Kalsium oksidinin

kütlə payı
	St
	Rmax
	
	Maqnezium oksidinin

kütlə payı
	St
	Rmax

	  1-dən 10-a qədər

  10-da daxil olmaqla
	±0,15
	0,20
	
	1,0-ə qədər 1,0-də daxil olmaqla
	±0,10
	0,15

	10-dan yuxarı 40-a

qədər 40-da daxil olmaqla
	±0,20
	0,30
	
	1,0-dən yuxarı 6,0-a qədər 6,0-da daxil olmaqla
	±0,20
	0,30

	40-dan yuxarı 70-ə qədər 70-də daxil olmaqla
	±0,30
	0,40
	
	6,0-dan yuxarı 25-ə qədər 25-də daxil olmaqla
	±0,40
	0,60


7.2   Kompleksometrik üsul
     
Bu üsul kalsium və maqnezium kationlarının trilon B (komplekson III) ilə qarışılıqlı reaksiyasından qələvi məhlulda metal indikatorun iştirakı ilə əmələ gələn rəngli, az dissosiasiya edən və trilon B ilə sonrakı titrləmədə parçalanan komplekslərə əsaslanır.
Titrləmənin son nöqtəsi vizual, yaxud fotometrik təyin olunan kationun trilon B ilə birləşib, məhluldan itməsi və təyin olunan kationa nisbətən başqa rəngdə olan sərbəst indikatorun ayrılması ilə təyin olunur.

7.2.1 Analizin vasitələri
      
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
        
Mufel sobası.
        
Titrator.
        
Fotoelektrik titrimetr.
         ГОСТ 3118-ə uyğun hidrogen xlorid turşusu və 1:3 nisbətli məhlulu.
         ГОСТ 3760-a uyğun ammonyak və 1:1,5 nisbətli məhlulu.
         ГОСТ 24363-ə uyğun kalium hidroksid, 200q/dm3 qatılıqlı məhlul (polietilen qabda saxlanılır).

ГОСТ 4234-ə uyğun kalium xlor.
        
ГОСТ 1381-ə uyğun texniki urotropin, 100q/dm3 qatılıqlı məhlul.
    
ГОСТ 10652-ə uyğun trilon B.
         
1№-li trilon  B məhlulu  0,05mol/dm3 (0,05M) molyar qatılıqlı: 18,62q trilon  B (70-80) ºC temperaturda qızdırmaqla suda həll olunur, məhlul soyudulur, 1dm3  həcmli ölçü kolbasına süzülür, su ilə nişana qədər çatdırılır.
2№-li trilon  B məhlulu  0,005mol/dm3 (0,005M) molyar qatılıqlı: 1,8q trilon B (70-80)ºC temperaturda qızdırılmaqla suda həll olunur, məhlul soyudulur, 1dm3 həcmli ölçü kolbasına süzülür, su ilə nişana qədər çatdırılır.
ГОСТ 4523-ə uyğun 7–sulu maqnezium-sulfat yaxud standart-titr, 0,1 mol/dm3 (0,1M) və 0,01mol/dm3 (0,01M) molyar qatılıqlı məhlullar.
ГОСТ 18300-ə uyğun texniki saflaşdırılmış spirt.
Fluoreksen (indikator) TУ 6-09–1368 texniki şərtinə uyğun olaraq, quru qarışıq: 1q indikatoru 99q kalium xlorid ilə qarışdırılıb, həvəng dəstədə narınlaşdırılır, qapaqlı bankada saxlanılır.

Timolftalein (indikator) ТУ 6-09–1887 texniki şərtinə uyğun olaraq, quru qarışıq: 1q indikatoru 99q kalium xlorid ilə qarışdırılıb, həvəng dəstədə narınlaşdırılır, qapaqlı qabda saxlanılır.

Metiloranj (indikator): 0,1q indikator 100sm3 suda həll edilir.

Fenolftalein (indikator) ТУ 6–09–5360 texniki şərtinə uyğun olaraq: 0,2q indikator 100sm3 etil spirtində həll edilir.

Al qırmızı brom krezol (indikator) ТУ 6–09–4530 texniki şərtinə uyğun olaraq 0,1q indikator 100sm3 etil spirtində həll edilir.

ГОСТ  4463-ə uyğun natrium flüor.
Trietanolamin ТУ 6–09–2448 texniki şərtinə uyğun.

Maskalayıcı reagent MP–1; tərkibində 5q natrium flüor olan 50q/dm3 kütlə qatılıqlı trietanolamin məhlulu.
Maskalayıcı reagent Mp–2; tərkibində 2q natrium flüor olan 10q/dm3 kütlə qatılıqlı trietanolamin məhlulu.

Ammonyaklı bufer məhlulu: 70q ammonium xlorid 200sm3 suda həll edilir, süzülür, 570sm3 ammonium hidroksid əlavə edilir, su ilə 1dm3-ə çatdırılır, bu məhlulun pH-ı 10–a uyğun gəlir.

Tünd-göy xrom (indikator) ТУ 6–09–3970 texniki şərtinə uyğun olaraq, 5 q/dm3  kütlə qatılıqlı məhlul.

Timolftalekson (indikator) ТУ 6–09–07–996 texniki şərtinə uyğun olaraq, 5 q/dm3 kütlə qatılıqlı məhlul.

 Qara erioxrom T (indikator) ТУ 6–09–1760 texniki şərtinə uyğun olaraq, 1q indikator 99q kalium xlorid ilə qarışdırılır, həvəng dəstədə narınlaşdırılır və qapaqlı qabda saxlanılır.

6.4.1 bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.

7.2.2  Analizə hazırlıq
 
7.2.2.1 Kalsium  oksidinə görə  0,05 və  0,005M  trilon  B  məhlullarının     titrlərinin  təyini 
    Kalsium karbonat tərkibli standart nümunədən  5q götürüb  30–40sm3 1:3 nisbətli hidrogen xloriddə qızdırmaqla həll edilir, karbon qazının çıxması üçün 3–5 dəqiqə qaynadılır, 1dm3 həcmli ölçü kolbasına keçirilir, soyudulur və su ilə  nişana qədər çatdırılır. 3 ədəd konusvari 250–300sm3-lik kolbalara büretdən 20sm3 hazırlanmış kalsium xlorid məhlulu tökülür, su ilə 100sm3-ə çatdırılır, sonra büretdən 10–15sm3 1 №– li trilon B məhlulu tökülür, 1–5 damcı al qırmızı brom kreozol, 15sm3 kalium hidroksid məhlulu, şpatelin ucunda 0,04–0,05q flüoreksen əlavə edib 1№–li  trilon  B  məhlulu ilə  moruğu–yaşıl rəngin davamlı  moruq rənginə keçməsinə qədər titrlənir.                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                  
0,05M  trilon  B məhlulunun kalsium oksidinə görə titri (
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-standart nümunə məhlulunun alikvot hissəsinin titrləmə üçün gotürülən həcmi, sm3;
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- standart nümunənin kütləsi, q;
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 - standart nümunədə kalsium oksidin kütlə payı, şəhadətnamədə göstərilən, %-lə;
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- titrləməyə gedən 0,05M trilon B məhlulunun orta hesabi qiyməti (titrləmədən əvvəl standart nümunə məhluluna əlavə olunanı nəzərə almaqla), sm3;
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- standart nümunə məhlulunun həcmi, sm3.
 
Kalsium karbonat tərkibli standart nümunədən 0,1q götürüb, 100sm3 1:3 nisbətli hidrogen xlorid   məhlulunda qızdırmaqla  həll  edilir,   karbon  qazının   çıxması  üçün   3–5   dəqiqə qaynadılır, 500sm3–lik ölçü kolbasına keçirilir, soyudulur və nişana qədər su ilə doldurulur. Üç ədəd 150sm3-lik stəkana 50sm3 hazırlanmış kalsium xlorid məhlulu, büretdən 10–15sm3 2№–li trilon B, 15sm3 kalium hidroksid, 7 damcı tünd–göy xrom indikatoru əlavə olunur. Maqnit elementi stəkana salınır, stəkan fotoelektriktitrimetrin yuvasına qoyulur, cihaz və elektromaqnit qarışdırıcının mühərriki işə salınır, məhlul 1 dəqiqə qarışdırılır və mikroampermetrin oxu dayanana qədər. 2 №-li trilon B məhlulu ilə titrlənir.Oxun istiqaməti ekvivalent nöqtəsinə uyğun gəlir.
Eyni qayda ilə 50sm3 su, 2sm3 1:3 nisbətində olan hidrogen xlorid məhlulu və 0,1q əritmək üçün qarışıqdan ibarət boş məhlulun da titrlənməsi aparılır.

0,005M trilon B məhlulunun kalsium oksidinə görə titri (
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-titirləmə üçün götürülən standart nümunə məhlulunun alikvot hissəsinin həcmi, sm3;
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-standart nümunənin kütləsi , q;
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-şəhadətnamədə göstərilən standart nümunədə kalsium oksidinin kütlə payı, %;
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-(titrləmədən əvvəl əlavə olunanı nəzərə almaqla) titrləməyə gedən 0,005M trilon B məhlulunun həcminin orta hesabi qiyməti, sm3;
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-boş məhlulun titrlənməsinə gedən 0,005M trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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-standart nümunə məhlulunun həcmi, sm3; 
7.2.2.2  0,05   və   0,005M  trilon   B   məhlullarının   maqnezium   oksidinə   görə titrinin   təyini

Üç ədəd  250-300sm3-lik həcmli konusvari kolbalara büret vasitəsi ilə 20 sm3 0,1M maqnezium-sulfat məhlulu tökülür 100sm3 qədər su ilə durulaşdırılır, (60-70) ºC temperaturuna qədər qızdırılır, 15 sm3  ammonyaklı  bufer  məhlulu  və  5–7 damcı tünd –göy xrom indikatoru yaxud qara erixrom T(0,04–0,05q) əlavə edilir və intensiv qarışdırmaqla uyğun olaraq, qırmızı rəng davamlı yasəmənə, yaxud yaşıla çalan göy rəngə keçənə qədər 1№-li trilon B məhlulu ilə titrlənir.

     
Timolftalekson indikatorundan 5–7 damcı istifadə olunarsa, göy rəngin açıq boz rəngə keçməsi müşahidə olunur.

      
0,05M trilon B məhlulunun maqnezium oksidinə (
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-titirləməyə götürülən 0,1M maqnezium sulfat məhlulunun alikvot hissəsinin həcmi, sm3;
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-1№-li trilon B məhlulunun 1sm3-nə uyğun gələn maqnezium oksidinin kütləsi, q/sm3;
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-titrlənməyə gedən 0,05M trilon B məhlulunun həcminin orta hesabi qiyməti, sm3;

150sm3–lik üç stəkanın hər birinə 20sm3  0,01M maqnezium sulfat məhlulu, 50sm3 su, 15sm3 ammonyaklı bufer məhlulu tökülür. Maqnit elementi stəkana salınır, stəkan fotoelektriktitrimetrin yuvasına qoyulur, cihaz və elektrik qarışdırıcının mühərriki işə salınır, məhlul 1dəqiqə qarışdırılır, yeddi damcı tünd-göy xrom indikatoru əlavə edib və 2№-li trilon B məhlulu ilə mikroampermetrin oxu dayanana qədər titrlənir ki, bu da ekvivalent nöqtəyə uyğun gəlir.
Eyni qayda ilə 50sm3 sudan ibarət olan boş məhlulun da titrlənməsi aparılır.

          0,005M trilon B məhlulunun maqnezium oksidinə görə titri (
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–titirlənməyə götürülən 0,01M maqnezium sulfat məhlulunun alikvot hissəsinin həcmi, sm3;
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–2№-li trilon B məhlulunun 1sm3–nə uyğun gələn maqnezium oksidinin kütləsi, q/sm3;

[image: image112.wmf]or

V

–titrlənməyə gedən 0,005M trilon B məhlulunun həcminin orta hesabi qiyməti, sm3;
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 –boş məhlulun titrlənməsinə gedən 0,005M trilon B məhlulunun həcmi, sm3.
      
7.2.3  Analizin aparılması
      
7.2.3.1  Dəmir   və   alüminium  hidrooksidlərini  ayırmaqla     kalsium    oksidinin    titrlənməsi
Sement, klinker, xammal qarışığı və digər materiallardan 0,5q nümunə çəkisi 2q əritmə üçün qarışıqla (950-1000)ºC temperaturada əridilir. Ərintini 60–70sm3 1:3 nisbətində olan  xlorid turşusunda həll edilib, 250sm3–lik ölçü kolbasına keçirilir.
Ölçü kolbasından yaxud silisium oksidinin 6.3.2 bəndinə görə ayrılmasından 
alınan filtratdan 50sm3  alikvot hissəsi götürülüb 150–200sm3–lik stəkanlara tökülür. Məhlul qaynayana qədər qızdırılır, konqo kağızının rəngi göy rəngdən qırmızı rəngə keçənə qədər damcı-damcı ammonyak məhlulu tökülür, konqo kağızının qırmızı rəngi yasəmən rənginə keçənə qədər 1:3 nisbətində olan hidrogen xlorid turşusu əlavə olunur, sonra 10 sm3 urotropin məhlulu əlavə olunur, 5–7 dəqiqə (70-80)ºC temperaturada ayrılmış dəmir hidroksid və alüminium hidroksid çöküntülərinin üzərindəki məhlul durulana qədər saxlanilir və 500–750sm3 həcmli kolbalara süzülür, filtrdəki çöküntü isti su ilə xlor ionuna reaksiya itənə qədər yuyulur (gümüş nitrat ilə yoxlanılır). Alınan filtrat 250–300sm3 həcmində soyudulur.
Urotropin olmayanda dəmir və alüminium hidroksidlərini ancaq ammonyak məhlulu ilə  ayırmaq olar. Bunun  üçün  ammonyak  analiz  olunan məhlula zəif  iy 
gələnə qədər əlavə olunur. Sonra məhlul süzülür və çöküntü yuxarıda göstərilən kimi yuyulur.

      
Filtrata 0,05M trilon B məhlulunun fərz olunan həcminin 2/3 hissəsi, 100 sm3 kalium hidroksid, 0,04– 0,05q flüoreksonun quru qarışığı əlavə edərək, 1№–li trilon B məhlulu ilə titrləmə məhlulun rənginin vizual dəyişməsinə qədər 7.2.2.1 bəndində olduğu kimi davam etdirilir.
     
Q e y d:
      
1. Posa və posalıportlandsementlərin analizində manqan oksidinin (II) qələvi mühitdə havanın oksigeni ilə oksidləşməsinin qarşısını almaq üçün, kalsium oksidini titrləmədən əvvəl, 1–3sm3 hidroxlorid hidroksilamin əlavə edib, sonra qalan lazımi reaktivlər əlavə olunur.                                                             

2. Kalsium oksidinin kütlə payı 20%–dən az olan (gillər və b.) materialların analizində titrləməni apararkən, analiz olunan məhlula trilon B məhlulu əvvəlcədən əlavə olunmur.

 7.2.3.2    Dəmir  və  alüminium   hidroksidlərini    ayırmadan   kalsium   oksidin    titrlənməsi 
0,1q nümunə çəkisi 1q əritmə üçün qarışıqla (950–1000)ºC temperaturunda əridilir, ərinti 30–40sm3 həcmli 1:3 nisbətli xlorid turşusu  məhlulunda həll edilir. Putanı diqqətlə yuyub, alınan məhlul 500–750sm3  həcmli kolbaya keçirilir.

Təyinat həmcinin 6.3.3 bəndinə görə silisium oksidinin ayrılmasından sonra məhlulun 50sm3 həcmli alikvot hissəsində, yaxud 7.2.3.1 bəndinə görə 250sm3  həcmli kolbada məhlulun qalan hissəsində, yaxud 6.4.3 bəndinə görə fotometrik analizə hazırlanan 250sm3 həcmli məhlulun alikvot hissəsində aparıla bilər.
İstənilən halda vizual titrləmə zamanı kalium hidroksid əlavə olunmazdan əvvəl məhlula 10sm3 MP–1 tökülür və sonra analiz 7.2.3.1 bəndində göstərilən kimi aparılır.
     
Kalsium oksidinin maskalanmış dəmir və alüminium hidroksidlərinin iştirakı ilə titrlənməsi imkan verir ki, analiz olunan nümunənin məhlulunda 6.4.3 bəndinə 
görə əsas oksidlərinin fotometrik təyinatı üçün 500sm3 ümumi məhlulun 50sm3 yaxud 100sm3 alikvot hissəsindən istifadə olunsun. Titrləmənin   axırıncı  nöqtəsinin  indiqasiyası  fotoelektrotitrimetrdən istifadə etməklə həyata keçirilir, 0,005M Trilon B məhlulu ilə titrləmə aparılır. Analiz olunan məhlula kalium hidroksid əlavə olunmamışdan əvvəl 10sm3 MP–2 əlavə olunur. Sonrakı əməliyyatlar 7.2.2.1 bəndində olduğu kimi aparılır.
7.2.3.3    Dəmir  və alüminium     hidroksidlərini   ayırmaqla   kalsium   və      maqnezium   oksidlərinin   cəminin  titrlənməsi
    
Analiz üçün 50sm3 alikvot hissəsindən 250sm3 ölçü kolbasından (bənd 7.2.3.1), 6.3.3 bəndinə görə silisium oksid ayrılmasından sonra, 7.2.3.2 bəndinə görə 0,1q ayrı nümunə çəkisinin həll olmasından sonra, alınan kolbadan götürülür. Dəmir və alüminium hidroksidləri 7.2.3.1 bəndinə görə ayrılır. Alınan filtrata 50 sm3 ammonyaklı bufer məhlulu, 5–7 damcı tünd-göy xrom indikatoru, yaxud 0,1q qara erixrom T indikatoru əlavə edib, qırmızı rəng uyğun olaraq, davamlı yasəmən, yaxud yaşıla çalan göy rəngə keçənə qədər 0,05 M Trilon B məhlulu ilə titrlənir. 
     
7.2.3.4  Dəmir   və   alüminium    hidroksidlərini   ayırmadan    kalsium    və    maqnezium    oksidlərinin  birlikdə    titrlənməsi
Vizual titirləmə zamanı 7.2.3.1 yaxud 7.2.3.2 bəndinə görə alınan məhlulun alikvot hissəsindən 50 yaxud 100sm3 500–700sm3 həcmli konusvari kolbaya götürüb, su ilə 300sm3-ə qədər durulaşdırılır, 10sm3 MP–1 əlavə olunur, 1damcı metiloranj indikatoru və 7sm3 kalium hidroksid məhlulu, sonra 20sm3 ammonyaklı bufer məhlulu və 10 damcı timolftalekson indikatoru töküb, tünd göy rəngli məhlul 0,005M trilon B məhlulu ilə sarımtıl boz rəngə keçənə qədər titrlənir.
      Fototitrimetrdən istifadə olunanda, analiz olunan məhlulun alikvot hissəsi 50 sm3 həcmində 150 sm3–lik stəkana tökülür, 10sm3 MP–2 məhlulu, 5 damcı fenolftalein indikatoru və 7sm3 kalium hidroksid məhlulu, sonra 20sm3 ammonyaklı bufer məhlulu (çəhrayı rəng alınır) və 7 damcı timolftalekson indikatoru əlavə olunur. Alınan məhlul 0,005M  trilon B məhlulu ilə fototitrimetrdə mikroampermetrin oxu dayanana qədər titrlənir.
      
Analoji olaraq, 50sm3 boş məhlul titrlənir.  
      
Q e y d.   Tərkibində  manqan  birləşmələri  olan  materialların   analizində, onun    dörd valentli  hidroksidinin   əmələ  gətirdiyi  maneəni  aradan qaldırmaq üçün, turş mühitdə titrlənən məhlulun alikvot  hissəsinə 5 sm3  hidroxlorid  hidroksilamin  əlavə  olunur. Bu  halda  manqan hidroksidi maqnezium və kalsium oksidlərinin cəmi ilə birlikdə titrlənir. 

            7.2.4  Nəticələrin işlənməsi
     
Kalsium oksidinin kütlə payı (
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 – titirlənməyə gedən 0,05M trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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 – nümunə çəkisinin kütləsi, q.
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–titrlənməyə gedən 0,005M trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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– boş məhlulun titrlənməsinə gedən 0,005M trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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– nümunə çəkisinin kütləsi, q.
       Maqnezium oksidinin kütlə payı (
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 EMBED Equation.3  [image: image125.wmf]– kalsium və maqnezium oksidlərinin birlikdə cəminin titrlənməsinə gedən 0,05M trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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–kalsium oksidinin titrlənməsinə gedən 0,05M trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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 – nümunə çəkisinin kütləsi, q.
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–kalsium və maqnezium oksidlərinin birlikdə cəminin titrlənməsinə gedən 0,005M trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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–boş məhlulda kalsium və maqnezium oksidlərinin birlikdə cəminin titirlənməsinə gedən 0,005M trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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–kalsium oksidinin titrlənməsinə gedən 0,005M trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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– boş məhlulda kalsiumun titrlənməsinə gedən 0,005M trilon B məhlulunun həcmi, sm3; 
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 7.3  Maqnezium  okzidinin   fotokolorimetrik   üsulu  ilə  təyini
Bu üsul qələvi mühitdə, narıncı qırmızı rəngə boyanmış adsorbsiya sarı titanat maqnezium hidroksid birləşməsinin əmələ gəlməsinə əsaslanır.
7.3.1  Analizin vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
          Mufel sobası.
Qatılıqlı fotoelektrokolorimetr.
ГОСТ 3118-ə uyğun hidrogen xlorid turşusu, 1:3 nisbətli məhlulu.
ГОСТ 4328-ə uyğun natrium hidroksid məhlulu, 100dm3 qatılıqlı məhlul.
ГОСТ 18300-ə uyğun saflaşdırılmış  texniki etil spirti.
     
Qırmızı metil (indikator): 0,2q indikator 100sm3 etil spirtində həll edilir.

ГОСТ 4463-ə uyğun natrium ftüorid.
          6.4.1 bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.

      
7.2.1 bəndinə uyğun maskalayıcı reagent Mp–2.

          ГОСТ 10163-ə uyğun həll olan kraxmal: 0,5q kraxmalı 100sm3 qaynar su ilə qarışdırılır, 5 dəqiqə qaynadılır, süzülüb və soyudulur.
      
ГОСТ 5456-a uyğun hidroksilamin hidroxlorid, 0,1q/sm3qatılıqlı məhlul, universal indikator kağızına görə neytrallaşmış 100q/dm3 qatılıqlı natrium hidroksid məhlulu.

       
ТУ 6–09–07–979 texniki şərtinə görə sarı titanat reagenti: 0,2q reagent 100 sm3 suda həll edilir hidroksilamin hidroxlorid məhlulu ilə qarışdırılır, natrium hidroksid ilə neytrallaşdırılır. Qarışıq 1dm3 həcmli ölçü kolbasına süzülür, su ilə nisana qədər durulaşdırılır, qarışdırılıb və 1 gün saxlanılır. Məhlul 1ay müddətində yararlıdır.
         Kalsium xlor məhlulu: 2q standart əhəngdaşı, yaxud kalsium karbonat 50sm3 1:3 nisbəti  xlorid turşusunda həll edilir, 250sm3 qədər su ilə durulaşdırılır.

        
7.3.2  Analizə hazırlıq                                                              
7.3.2.1   Dərəcələnmiş və  boş  məhlulların  hazırlanması
      
Standart nümunədən 0,15q miqdarda əsas götürməklə, 6.4.2.1 bəndinə görə hazırlanmış dərəcələnmiş məhluldan istifadə olunur və ona nisbətən maqnezium oksidinin kütlə payı bütün qalan nümunə çəkiləri üçün %–lə hesablanır.

         Boş məhlulu hazırlamaq üçün: 1q əritmə üçün olan qarışığı 100sm3 həcmli 1:3 nisbətində olan  xlorid məhlulunda həll edib, su ilə 500sm3 çatdırılır.

        
7.3.2.2  Dərəcələnmə   qrafikinin   qurulması

        
100sm3–lik altı ölçü kolbasından istifadə olunur. Birinci kolbaya 25sm3 boş məhlul, qalanlarına dərəcələnmiş məhlullar tökülür. Birinci və ikinci kolbaya 1sm3 kalsium xlorid məhlulu əlavə olunur. Kolbaların altısına da 30 sm3 su, 5sm3 Mp–2,  5sm3  kraxmal məhlulu, 10sm3 sarı titanat reagenti və bir damcı metil qırmızı 

indikatoru əlavə olunur. Məhlulları natrium hidroksid məhlulu ilə limonu sarı rəng alınana  qədər  neytrallaşdırılır  və 10sm3 artıq əlavə olunur,  su  ilə  nişana   qədər 
durulaşdırılır, qarışdırılır, 5 dəqiqə saxlayıb distillə suyuna nisbətən, yaşıl işıq filtrindən işıqkeçirmə sahəsində 530–536nm dalğa uzunluğlu və işığı udan qatının 

qalınlığı 20mm olan küveytdən istifadə etməklə fotometrlənir.                                                                
Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələrə və fotometrlənən həcmlərdəki
maqnezium oksidinin məlum qatılıqlarına görə dərəcələnmə qrafiki qurulur, yaxud kalibrləmə tənliyi qurulur.

          7.3.3  Analizin aparılması
        
100sm3–lik iki ölçü kolbasının birincisinə 25sm3 7.2.3.1 yaxud 6.4.3 bəndlərinə görə analiz olunan məhlul, o birisinə isə 25sm3 7.3.2.1 bəndinə görə hazırlanan maqnezium oksidinin kütlə payına görə yaxın olan analiz olunan dərəcələnmiş məhlul əlavə olunur. Sonra hər iki kolbaya 30sm3 su və 5sm3 Mp–2 əlavə olunur. Sonrakı əməliyyatlar 7.3.2.2 bəndinə görə aparılır.
Analiz olunan nümunədə fərz olunan maqnezium oksidinin kütlə payı 1-dən az, yaxud 3%–dən çox olarsa, təyinat, ya ayrıca nümunə çəkisində, ya da analiz olunan məhlulun alikvot hissəsini dəyişməklə aparılır.

       
Analiz olunan nümunədə fərz olunan kalsium oksidinin kütlə payı 10%–dən az olarsa, ilkin məhluldan götürülmüş alikvot hissəyə 1sm3 kalsium xlorid məhlulu əlavə olunur.

    
7.3.4  Nəticələrin işlənməsi
     
Maqnezium oksidinin kütlə payını hesablamazdan əvvəl 1.18 bəndinə uyğun olaraq fotometrlənmənin şəraitindəki dəyişikliklərə düzəliş edilməlidir.
      
Silisium oksidinin milliqramlarla miqdarı dərəcələnmə cədvəlinə görə tapılır, elementin axtarılan kütlə payı düstur 7-yə görə hesablanır.
Bilavasitə maqnezium oksidinin faizlə kütlə payı “optiki sıxlıq–elementin kütlə payı faizlə” koordinatlarında qurulmuş dərəcələnmə cədvəlinə görə, yaxud kalibrlənmə tənliyinə görə tapılır. Nümunə çəkisinin dəyişməsi, alikvot hissənin, yaxud durulaşma kimi dərəcələnmə şərtindən kənara çıxma olarsa, hesablama düstur 8-ə görə aparılır.

8   DƏMİR  OKSİDLƏRİNİN (II), (III) TƏYİNİ
8.1 Təkrarlanan səhv və paralel təyinatların arasındakı ayrılıq cədvəl 6-da göstərilən qiymətlərdən artıq olmamalıdır.

Cədvəl 6                                                                                            faizlə
	Dəmir oksidinin (II), (III) kütlə payı
	St
	Rmax

	0,5–ə qədər 0,5 daxil olmaqla
	± 0,02
	0,03

	0,5– dən yuxarı 1,0–ə qədər, 1,0 daxil olmaqla
	±0,04
	0,05

	1,0– dən yuxarı 3,0 qədər, 3,0 daxil olmaqla
	±0,10
	0,15

	3,0 – dən yuxarı 10,0 qədər, 10,0 daxil olmaqla
	±0,15
	0,20


	10,0– dan yuxarı 25,0 qədər, 25,0 daxil olmaqla
	±0,20
	0,30

	25,0– dən yuxarı
	±0,60
	0,80


8.2 Dəmir   oksidlərinin  (II),  (III)  kütlə  payı  1,0%–dən   çox olanda   kompleksometrik   üsul                                                                 
Bu üsul üç valentli dəmirin sulfosalisil turşusu ilə kompleks birləşmə əmələ gətirməsinə və trilon B ilə məhlulun pH 1–2 olanda, zəif rənglənmiş dəmir trilonat (III) kompleksinin parçalanmasına əsaslanır.

8.2.1  Analizin vasitələri
     
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
          Elektrik mufel sobası.


ГОСТ 3118-ə uyğun  xlorid turşuşu və 1:3 nisbətli məhlulu.
ГОСТ 4461-ə uyğun azot turşuşu. 
ГОСТ 3760-a uyğun sulu ammonyak, 1:1,5 nisbətli məhlulu.


ГОСТ 10652-ə uyğun trilon B, 0,05mol /dm3 (0,05M) molyar qatılıqlı məhlul: 18,62q trilon B zəif qızdırılmaqla suda həll edilir, məhlul soyudulur, 1dm3 həcmli ölçü kolbasına süzülür və su ilə nişana qədər çatdırılır

 
ГОСТ 4328-ə uyğun natrium hidroksid, yaxud 
ГОСТ 24363-ə uyğun kalium hidroksid, 200q/sm3 qatılıqlı məhlul.

ГОСТ 4478-ə uyğun 2–sulu sulfosalisil turşusu.

       
Sulfosalisil indikatoru: 10q sulfosalisil turşusu 50sm3 suda həll edilir, “konqo” indikator kağızının qırmızı rəngi bənövşəyi rəngə keçənə qədər  natrium hidroksid yaxud kalium hidroksid məhlulu ilə neytrallaşdırılır və 100sm3-ə qədər su tökülür.
       
Əritmə üçün qarışıq  6.4.1 bəndinə uyğun.
       
ГОСТ 4147-ə uyğun 6–sulu dəmir üç xlorid yaxud, dəmir ammonium zəyi 0,05 mol/dm3 (0,05M) qatılıqlı molyar məhlul: 13,5q dəmir üç xlorid, yaxud 24,1q dəmir ammonium zəyi 300sm3 suda həll edilir, 1dm3 həcmli ölçü kolbasına süzülür, 8–10sm3  xlorid turşusu əlavə olunur, su ilə nişana çatdırılır və diqqətlə qarışdırılır.
        
ГОСТ 22867-ə uyğun ammonium nitrat, 20q/dm3 kütlə qatılıqlı məhlul

ГОСТ 18300-ə uyğun texniki saflaşdırılmış etil spirti.
        
Metil qırmızı (indikator): 0,2q indikator 100sm3  etil spirtində həll edilir.

       
8.2.2   Analizə hazırlıq
     
8.2.2.1   0,05M   dəmir   üç   xlorid   məhlulunun   dəmir      oksidinə  (III)  görə   titrinin   təyini
     
Titr qravimetrik üsulla paralel nümunələrdə (üçdən az olmamaqla) təyin edilir. Bunun üçün 8.2.1 bəndinə görə hazırlanmış dəmir üç xlorid məhlulundan 25 sm3  həcmində alikvot hissəsi götürülüb, 100–150sm3 həcmli stəkana tökülür, su ilə (50–60)sm3 qədər durulaşdırılır, plitə üzərində (70–80)ºC temperatura qədər qızdırılır və dəmir hidroksid (III) üç–dörd damcı metil qırmızı indikatorunun iştirakı ilə damcı-damcı ammonyak məhlulu əlavə etməklə, çöküntünün üzərindəki məhlul saralana qədər çökdürülür. Sonra stəkan 3–5 dəqiqə isti yerdə saxlanılır və dəmir hidroksid (III) çöküntüsü “qırmızı lentli” filtrdən süzülür  və o filtrdə  10–12 
dəfə qaynar ammonium nitrat məhlulu ilə xlor ionuna reaksiya itənə qədər yuyulur. Çöküntü filtr ilə butaya keçirilir, qurudulur və mufel sobasında 1000ºC temperaturda 20–25 dəqiqə sabit çəkiyə gələnə qədər közərdilir. Dəmir üç xlorid məhlulunun titri (
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–közərdilmiş çöküntü kütləsinin orta hesabi qiyməti, q;
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–dəmir üç xloridin alikvot hissəsi, sm3.

 8.2.2.2  0,05M    trilon  B   məhlulunun  dəmir  oksidi   (III) görə   titrinin   təyini

      
250–300sm3 həcmli üç konusvari kolbaya 20sm3 dəmir üç xlorid məhlulu ayırıb, su ilə 100sm3 qədər durulaşdırılır və təqribən 50ºC temperatura qədər qızdırılır, altı–yeddi damcı sulfosalisil indikatoru əlavə edib, dəmir sulfosalisilatın bənövşəyi rənginin itməsinə qədər trilon B ilə titrlənir. Trilon B məhlulunun titri q/sm3 (
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– titrlənməyə gedən 0,05M trilon B məhlulunun orta hesabi qiyməti, sm3;

[image: image143.wmf]20

–titrləmə üçün götürülən dəmir üç xlorid məhlulunun həcmi.

 8.2.3   Analizin aparılması
Analiz olunan materialdan 0,2q nümunə çəkisi platin putada 2q əritmə üçün qarışıqla 1000ºC temperaturda 3–5 dəqiqə əridilir. Ərinti 50sm3  xlorid turşusu məhlulunda həll edilir.
       
Xlorid turşusunda qalıqsız həll olan materiallar 250–300sm3 həcmli içərisində 15–20sm3 su olan kolbaya yerləşdirilir, 5–7sm3  xlorid turşusu əlavə edib, tam parçalanana qədər elektrik plitəsinin üzərində ehtiyatla qızdırılır. Sonra nümunənin hər hansı bir üsulla parçalanmasında 7–10 damcı nitrat turşusu əlavə edib, su ilə 100sm3 -ə çatdırılır, 1–2 dəqiqə məhlul zəif qaynadılır, sonra “konqo” kağızının qırmızı rəngi dəyişənə qədər ammonyak məhlulu ilə neytrallaşdırılır,  indikator kağızının rəngi yasəmən rənginə keçənə qədər, damcı-damcı  xlorid məhlulu əlavə olunur,  8-10 damcı artıq nitrat turşusu verib, isti məhlul altı–yeddi damcı sulfosalisil indikatorunun iştirakı ilə bənövşəyi rəng itənə qədər trilon B məhlulu ilə titrlənir. Daha sonra məhlul alüminium oksidinin təyini üçün saxlanılır. Təyinatı həmçinin 6.4.3 bəndinə görə silisium oksid təyin olunan məhlulun alikvot hissəsinin 100sm3  həcmində də aparmaq olar.
8.2.4  Nəticələrin işlənməsi
      
Dəmir oksidinin (III) (
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–titrlənməyə gedən 0,05M trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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–nümunə çəkisinin miqdarı, q. 
Tərkibində iki və üç valentli dəmir olan materialların analizində dəmir 
oksidinin (III) (
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 – 8.6 bəndinə görə təyin olunmuş dəmir oksidinin (II) kütlə payı, %.
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   əmsalı.     
      
     Tərkibində təkcə dəmir oksidi (II) olan materialların analizində onun kütlə payı (
[image: image152.wmf]FeO

X

) aşağıdakı düstur ilə hesablanır
            
[image: image153.wmf]891

,

0

3

2

×

=

O

Fe

FeO

X

X

                  (29)

burada  
[image: image154.wmf]891

,

0

– dəmir oksidi (III) – ün  dəmir oksidi (II)–ə keçmə əmsalı.
 
8.3  Dəmir  oksidi  (III)–ün   kütlə   payı  10% – dən   çox      olanda  sulfosalisil   turşusu  ilə   fotokolorimetrik  üsul
   
Üsul ammonyaklı mühitdə kompleks əmələgətirici kimi sulfosalisil turşusundan istifadə olunanda sarı dəmir üç sulfosalisilat kompleksinin əmələ gəlməsinə əsaslanır.

         
8.3.1  Analizin vasitələri
         
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.

         
Qatılıq fotoelektrokolorimetr.
         
Mufel sobası.

         
 ГОСТ 3118-ə uyğun  xlorid turşusu, 1:1 və 1:3 nisbətli məhlulları.

 
 ГОСТ 3760-a uyğun sulu ammonyak.

         
 ГОСТ 4478-ə uyğun 2-sulu sulfosalisil turşusu, 250q/dm3 qatılıqlı məhlul.

         
(105–110)ºC temperaturda sabit çəkiyə qədər qurudulmuş ТУ 6–09–1418-ə uyğun gələn dəmir oksidi (III).
6.4.1 bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.
8.3.2  Analizə hazırlıq
        
8.3.2.1  Standart,  dərəcələnmiş   və   boş   məhlulların  hazırlanması
      
Standart dəmir oksidi (III) məhlulu (A məhlulu) hazırlamaq üçün 0,1q dəmir oksidi nümunəsini 250sm3–lik kolbaya töküb üzərinə 50sm3 1:1nisbətli  xlorid turşusu məhlulu töküb, kolbanın ağzını saat şüşəsi ilə örtüb, nümunə tam həll olana qədər mülayim qaynatmaqla qızdırılır. Sonra məhlul soyudulur, 1dm3 həşmli ölçü kolbasına keçirilir, nişana qədər su tökülür və qarışdırılır. A məhlulunda dəmir oksidinin (III) kütlə qatılığı 0,1mq/sm3–dir.
A məhlulundan işçi standart dəmir oksidi (III) məhlulu (B məhlulu) hazırlanır. Onun üçün A məhlulundan 50sm3 pipet vasitəsi ilə ölçüb, 250sm3 ölçü 
kolbasına tökülür, 1:3 nisbətli  xlorid turşusu məhlulundan 50sm3 əlavə olunur, su ilə nişana qədər çatdırılıb, qarışdırılır. B məhlulunda dəmir oksidinin (III) kütlə qatılığı 0,02mq/sm3–dir.
Boş məhlul hazırlamaq üçün 1,5q əritmə üçün ərinti qarışığı 100sm3 1:3 nisbətində olan   xlorid turşusu məhlulunda həll edilir, 500sm3 həcmli ölçü kolbasına keçirilir, alınan məhlulu su ilə nişana çatdırılıb,  qarışdırılır.
6.4.2.1 bəndinə uyğun SSN xammal qarışığından hazırlanmış dərəcələnmiş məhlullardan istifadə edərkən, dəmir oksidinin (III) kütlə payı 0,15q olan və əsas kimi götürülən nümunə çəkisinə nisbətən hesablanır, hansı ki, əsas kimi götürülür.
      
8.3.2.2  Dərəcələnmə   qrafikin   qurulması
     
100 sm3 həcmli beş ölçü kolbasına 2; 5; 10; 15; və 25sm3 B məhlulu tökülür ki, 0,04; 0,10; 0,20; 0,30; 0,50mq dəmir oksidi (III) uyğun gəlir. Birinci dörd kolbaya uyğun olaraq, 23; 20; 15; 10sm3 boş məhlul və bütün kolbalara 15sm3 sulfosalisil turşusu məhlulu əlavə olunur. Sonra məhlula sabit sarı rəng alınana qədər damcı– damcı ammonyak  məhlulu  və əlavə 5sm3 – də verilir.
      
Kolbadakı məhlullar su ilə nişana çatdırılır, qarışdırılır və alınan dərəcələnmiş məhlullar distillə edilmiş suya nisbətən göy filtirdən işıq keçirmə sahəsində 420–450nm uzunluqlu dalğada  qatının qalınlığı 10mm olan işığı udan küvetdən  istifadə   etməklə  fotokolorimetrlənir. Optiki  sıxlığın  təyinindən  alınan 
nəticələrdən və fotometrlənən həcmlərdəki dəmir oksidi (III) məlum qatılığından dərəcələnmə qrafiki  yaxud kalibrləmə tənliyi qurulur.
       
SSN xammal qarışığından hazırlanmış dərəcələnmiş məhlullardan istifadə olunanda 100 sm3 həcmli ölçü kolbalarına hər dərəcəli məhluldan 25sm3 tökülür.

Dəmir oksidi (III) miqdarının təyini diapazonunu genişləndirmək üçün axırıncı üç dərəcələnmiş məhlul üçün 50sm3 olmaqla, alikvot hissədən istifadə etmək olar.
      
SSN dərəcələnmiş məhlullarından götürülmüş alikvot hissələrə 15sm3 sulfosalisil turşusu məhlulu əlavə olunur. Sonrakı əməliyyatlar analoyi olaraq B məhlulu üçün yazıldığı kimidir.
8.3.3  Analizin aparılması
    
Dəmir oksidinin (III) kütlə payını təyin etmək üçün 6.4.3 bəndinə uyğun hazırlanmış analiz olunan məhluldan 25sm3 ayrılır, 100sm3 həcmli ölçü kolbasına tökülür, daha sonra 8.3.2.2 bəndində yazılan kimi aparılır.
    
8.3.4  Nəticələrin işlənməsi                                                           

Dəmir oksidinin (III) milliqramlarla kütləsi uyğun dərəcələnmə qrafiki ilə tapılır və axtarılan elementin kütlə payı  düstur 7-yə görə hesablanır.
    
Dəmir oksidinin (III) kütlə payı faizlə bilavasitə «optiki sıxlıq-elementin kütlə payı faizlərlə» koordinatlarında qurulmuş qrafiklə, yaxud kalibrləmə tənliyinə görə tapılır. Nümunə çəkisinin dəyişməsi, alikvot hissənin, yaxud durulaşma kimi dərəcələnmə şərtlərindən kənara çıxma olarsa, hesablama düstur 

8-ə görə aparılır. 
    
8.4   Dəmir  oksidinin  (III)  kütlə   payı   10,0%–ə   qədər olduqda   rodanitlə  fotokolorimetrik   üsul
      
Üsul, kompleks əmələgətirici kimi kalium, yaxud ammonium rodanitdən istifadə olunanda qırmızı dəmir rodanit birləşməsinin yaranmasına əsaslanır.
8.4.1  Analiz vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
         
Mufel sobası.

        
Qatılıq fotoelektrokolorimetri.
ГОСТ 27067-ə uyğun gələn ammonium rodanit, 250q/dm3 kütlə qatılıqlı məhlul, yaxud 
ГОСТ 4139-a uyğun kalium rodanit 300q/dm3 kütlə qatılıqlı məhlul.
         ГОСТ 4461-ə uyğun azot turşusu və molyar qatılıqlı maddə – ekvivalent 4 mol/dm3 (4H) məhlul: 276sm3 azot turşusunun 1dm3 qədər su ilə durulaşdırılır.

(105–110)ºC temperaturunda sabit çəkiyə gələnə qədər qurudulmuş ТУ 6–09–1418-ə uyğun dəmir oksidi (III).


8.4.2  Analizə hazırlıq
         
8.4.2.1 Standart, dərəcələrə bölünmüş, boş (kütləsiz) məhlulların hazırlanması 8.3.2.1 bəndindəki kimidir.

8.4.2.2  Dərəcələnmə  qrafikinin qurulması
100sm3–lik beş ölçü kolbasına 1,0; 2,5; 5,0; 10 və 15sm3 B məhlulu tökülür hansı ki, 0,02; 0,05; 0,10; 0,20 və 0,30mq dəmir oksidi (III)–ə uyğun gəlir. Uyğun olaraq 24; 22; 20; 15 və 10sm3 boş məhlul, 10sm3 azot turşusu və növbə ilə 10sm3 ammonium rodanit yaxud kalium rodanit əlavə olunur, nişana qədər su ilə durulaşdırılır, diqqətlə qarışdırılır və dəmir rodanitin hazırlandıqdan sonra kifayət qədər davamlı olmadığını nəzərə alaraq alınan dərəcələnmiş məhlullar göy işıq filtrindən işıqkeçirmə sahəsi 420–450nm, dalğa uzunluğu işıq udma qatı 10mm qalınlıqlı küveytdən istifadə etməklə, fotometrlənir. Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələrdən və fotometrlənən həcmlərdəki dəmir oksidinin (III) məlum qatılığından dərəcələnmə qrafiki, ya da kalibrləmə tənliyi qurulur. 
SSN xammal qarışığına görə hazırlanmış dərəcələnmiş məhlullardan istifadə olunduqda 100sm3 həcmli ölçü kolbalarına hər dərəcəli məhluldan 25sm3 götürülür.
Dəmir oksidi (III) miqdarının təyini diapazonunu genişləndirmək üçün birinci məhlul üçün 10sm3 alikvot hissəsi, dərəcələnmiş məhlul üçün isə 0,15q nümunə çəkisi olan 50sm3 alikvot hissədən istifadə olunur. Bütün kolbalara 10 sm3 azot turşusu əlavə olunur. Sonrakı əməliyyatlar analoji olaraq yuxarıda B məhlulu üçün yazıldığı kimi aparılır.
8.4.3 Analizin aparılması
     
Dəmir oksidi (III) kütlə payını təyin etmək üçün 100sm3 həcmli ölçü kolbasına 6.4.3 bəndinə uyğun hazırlanmış analiz olunan məhluldan 25sm3 ayırıb, daha sonra 8.4.2.2 bəndində göstərilən kimi hərəkət edilir.
      
8.4.4  Nəticələrin işlənməsi – 8.3.4 bəndinə uyğun aparılır.

       
8.5 Dəmir   oksidinin  (III)  kütlə   payı   3,0%-ə   qədər  olduqda    ortofenantrolin    ilə   fotokalorimetrik    üsul
         
Üsul üç valentli dəmirin hidroksilamin hidroxlorid ilə əvvəlcədən reduksiya olunmasına və iki valentli  dəmir ionlarının ortofenontrolin ilə narıncı qırmızı kompleksin əmələ gəlməsinə əsaslanır.

8.5.1  Analizin vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
Mufel sobası.
         
Qatılıq fotoelektrokolorimetri.
          ГОСТ 5456-a uyğun hidroksilamin hidroxlorid, 100q/dm3 qatılıqlı məhlul.
         
ГОСТ 61-ə uyğun sirkə turşusu və 1:1 nisbətli məhlulu;

Ortofenontrolin (1,10 fenontrolin): 1,0q ortofenontrolin 100sm3 sirkə turşusunun 1:1 nisbətli məhlulunda həll edilir.

         
ГОСТ 3760-a uyğun sulu ammonyak. 
         
ТУ 6-09-1181-ə uyğun universal indikator kağızı.
         
ГОСТ 199-a uyğun 3-sulu natrium asetat, 500q/dm3 qatılıqlı məhlul (daha sonra-bufer məhlulu). 
         ТУ 6-09-1418-ə uyğun (105-110)ºC temperaturda sabit çəkiyə qədər qurudulmuş dəmir oksidi (III).

        
6.4.1 bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.

        
8.5.2  Analizə hazırlıq
        
8.5.2.1 Standart, dərəcələnmiş və boş məhlulların hazırlanması 8.3.2.1 bəndinə uyğun icra olunur.

      
8.5.2.2  Dərəcələnmə   qrafikinin   qurulması

       
500 sm3 həcmli beş ədəd ölçü kolbasına   1,0; 2,5; 5,0; 10 və 15sm3 B məhlulu tökülür ki, 0,02; 0,05; 0,10; 0,20 və 0,30mq dəmir oksidinə (III) uyğun gəlir. 
Növbə ilə bütün kolbalara uyğun olaraq, 24; 22; 20; 15 və 10sm3 boş məhlul, hər birinə 2sm3 hidroksilamin hidroxlorid əlavə olunur. Sonra pH 3,5 (universal indikator kağızı üzrə) olana qədər bufer məhlulu tökülür.

     
 Dərəcələnmə məhluluna əlavə etmək lazım olan bufer məhlulunun həcmini təyin etmək üçün B məhlulundan 10sm3 həcmdə alikvot hissəsi ayrılır və ona tələb olunan pH alınana qədər bufer məhlulu əlavə olunur.

      
B məhlulunun 1; 2,5; 5 və 15sm3 alikvot hissələrinə lazım olan bufer məhlulunun miqdarı mütənasib surətdə hesablanır.

      
Sonra hər kolbaya 5sm3 ortofenontrolin tökülür, su ilə nişana qədər çatdırılır, qarışdırılır və 5 dəqiqədən sonra alınan dərəcələnmiş məhlul göy işıq filtrindən işıq keçirmə sahəsi 400-500nm uzunluqlu dalğada işıq udma qatı 10mm qalınlıqlı küvetdən istifadə etməklə, fotometrlənir. Optiki sıxlığın təyinindən alınan 
nəticələrdən və fotometrlənən həcmlərdəki dəmir oksidinin (III) məlum qatılığından dərəcələnmə qrafiki, ya da kalibrləmə tənliyi qurulur. 

8.5.3  Analizin aparılması
      
Dəmir oksidinin (III) kütlə payını təyin etmək üçün 50sm3 həcmli ölçü kolbasına 6.4.3 bəndinə uyğun hazırlanmış analiz olunan məhluldan 25sm3 ayırıb, daha sonra 8.5.2.2 bəndində göstərilən kimi hərəkət edilir.

      
Ağ sementdə dəmir oksidinin (III) kütlə payını təyin etmək üçün 05q nümunə çəkisi 2q əritmə üçün qarışıqla əridilir, ərinti 30–40sm3 1:3 nisbətli  xlorid məhlulunda həll edilir, 100sm3 həcmli ölçü kolbasına keçirilir,   rəngli     məhlulun 25–50sm3 alikvot hissəsi 8.5.2.2 bəndindəki kimi hazırlanır və fotometrlənir.

     
8.5.4  Nəticələrin işlənməsi – 8.3.4 bəndindəki kimidir

          8.6   D ə m i r  oksidinin  (II) kütlə   payı    10,0%–ə   qədər           olduqda   permanqanat   üsulu

      
Üsul, nümunənin karbon qazı axınında turş parçalanmasına və dəmir oksidin (II) kalium permanqanat ilə titrlənməsinə əsaslanır.
          8.6.1  Analizin vasitələri
      
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
       
ГОСT 4204-ə uyğun sulfat turşusu və 1:4 nisbətli məhlulu.
          ГОСT 20490-a uyğun kalium permanqanat, yaxud standart titr, molyar qatılıqlı məhlul maddə – ekvivalent 0,1 mol/dm3 (0,1H).
       
ГОСT 83-ə uyğun əridilmiş natrium karbonat: soda platin kasaya, yaxud butaya qoylub, mufel sobasında 5–8 dəqiqə müddətində (850–900)ºC temperaturda saxlanılır, soyudulur, hissələrə bölünür və bağlı büksdə saxlanılır.

ГОСT 3118-ə uyğun  xlorid turşusu.                                                           

       
ГОСТ 10484 uyğun hidrogen flüorid turşusu.
      
Karbon qazı: Kipp aparatında mərmər qırıntılarına xlorud turşusunun təsiri ilə alınır və yaxud karbon qazı balonundan istifadə olunur.
Bunzen qapağı: 50mm uzunluqlu qalın divarlı rezin boru hissələrindən hazırlanır. Boru bir tərəfdən uzun rezin tıxacla bərk bağlanılır, ya da rezin yapışqanı tökülür. Digər ucu şüşə boruya geydirilir. Ülgücün ağzı ilə rezin boruda uzununa 15–20mm-lik  yarıq açılır.

      
8.6.2   Analizin aparılması
      
8.6.2.1 250–500sm3 həcmli konusvari kolbaya 100sm3 sulfat turşusu məhlulu tökülür, kolba iki deşiyi olan tıxac ilə bağlanır. Deşiklərə düzbucaq altında əyilmiş şüşə borular taxılır. Borulardan biri kolbanın dibinə qədər çatır, ikincisi isə tıxacın altında qalır. Uzun boru karbon qazı olan Kipp aparatına birləşdirilir, kran açılır və karbon qazı 3–5 dəqiqə buraxılır.
       
Kipp aparatı olmadıqda, sulfat turşusu olan həmin kolbaya bir neçə hissə ərimiş soda atılır və Bünzen klapanı olan rezin tıxacla bağlanır.
       
Sonra hər iki halda tıxacı açıb, qaz axınını dayandırmadan 1-1,5q təzə əzilmiş klinker yaxud sement nümunə çəkisini çox tez olmaqla kolbaya yerləşdirirlər. Həmişə karbon qazını buraxmaqla kolba 15 dəqiqə qaynadılır. Sonra kolba plitədən götürülür, soyudulur və Kipp aparatından açılır, 100sm3 təzə qaynayıb və otaq temperaturuna qədər soyudulmuş su əlavə edilir və 0,1N kalium 
permanqanat məhlulu ilə 20–30 saniyə müddətində itməyən çəhrayı rəng alınana qədər titrlənir.
       
8.6.2.2 Sulfat turşusunda qalıqsız həll ola bilməyən materialları sulfat turşusu ilə hidrogen flüorid turşusunun qarışığında parçalayırlar.
       
Təzə əzilmiş materialın 0,5–1q nümunə çəkisi böyük platin putaya qoyulur, su ilə isladılır, 10sm3 sulfat turşusu əlavə edilir, putanın yarısına qədər təzə qaynanmış  isti  su  tökülür, puta deşiyi olan qapaqla bağlanır, həmin   deşiyə  Kipp aparatının şüşə borusu taxılır və borudan karbon qazı buraxılır. Məhlul qaynamağa başlanana qədər karbon qazı keçməklə puta qum vannalarında qızdırılır. Sonra karbon qazının verilməsi dayandırılır (aparatdan açılır) qapaq götürülür və tez 7 sm3  hidrogen flüorid turşusu əlavə edilir.
Puta dəliyi olmayan qapaqla möhkəm bağlanır və ehtiyatla ağ buxar əmələ gələnə qədər qızdırılır, sonra putanın içərisindəkilər 10 dəqiqə qaynadılır. Sonra puta 400–500sm3 həcmli stəkana keçirilir, 150sm3 təzə qaynamış və otaq temperaturuna qədər soyudulmuş su və 5sm3 sulfat turşusu əlavə edilib, 8.6.2.1 bəndində göstərildiyi  kimi titrlənir.
 8.6.3  Nəticələrin işlənməsi
      
Dəmir oksidinin (II) kütlə payı (
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9  ALÜMİNİUM  OKSİDİNİN  TƏYİNİ
       
9.1 Təkrarlama səhvi və paralel təyinatlar arasındakı fərq cədvəl 7-də göstərilən qiymətlərdən artıq olmamalıdır

   Cədvəl 7                                                                                         faizlə                                                       
	       Alüminium oksidinin kütlə payı
	St
	Rmax

	      1–ə qədər 1 də daxil olmaqla
	±0,05
	0,07

	      1–dən çox 3–ə qədər 3 də daxil olmaqla
	±0,10
	0,15

	      3–dən çox 7–ə qədər 7 də daxil olmaqla
	±0,15
	0, 20

	      7–dən çox 20–ə qədər 20 də daxil olmaqla
	±0, 20
	0,40

	      20–dən çox 70–ə qədər 70 də daxil   olmaqla
	±0,30
	0,40

	      70–dən çox
	±0,40
	0,50


      
9.2  Həcmi   kompleksometrik   üsul
     
Üsul, alüminium ionları ilə məhlulun pH-ı 2–3 olduqda əmələ gətirdiyi kompleks birləşmənin, (7.2 bəndində göstərilən qayda ilə) dəmir oksidin 
təyinindən sonra pH 4,8-5,0 olan dəmir xlorid məhlulu ilə qabaqcadan əlavə edilmiş trilon B–nin artığının əks titrlənməsinə əsaslanır. 
Dəmir oksidinin təyinindən sonra, pH 4,8-5,0 olan məhlulda iştirak edən parçalanmayan dəmir trilonat, həmçinin silisium, kalsium, maqnezium, kükürd ionları alüminium oksidinin təyininə maneçilik törətmir.

          9.2.1  Analizinin vasitələri
       
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
Mufel sobası.
        
ГОСТ 3118-ə uyğun  xlorid turşusu və 1:3 nisbətli məhlulu.
ГОСT 4461-ə uyğun azot turşusu.
        
ГОСT 3760-a uyğun ammonyak, 1:1,5 nisbətli məhlulu.
        
ГОСT 10652-yə uyğun trilon B, qatılığı 0,05mol/dm3 (0,05M) olan məhlul: 8.2.1  bəndinə uyğun hazırlanır.

        
ГОСT 4478-ə uyğun 2–sulu sulfosalisil turşusu.
        
8.2.1 bəndinə uyğun sulfosalisil indikatoru.
        
ГОСT 4328-ə uyğun natrium hidroksid, yaxud 
          ГОСT 24363-ə uyğun kalium hidroksid, 200 q/dm3 qatılıqlı məhlul.
         
Buzlu yaxud 800q/dm3 kütlə qatılıqlı ГОСT 61-ə uyğun sirkə turşusu.


ГОСT 199-a uyğun susuz (əridilmiş) yaxud 3–sulu natrium asetat.
         
6.4.1 bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.                                                      

        
ГОСT 4147-ə uyğun 6-sulu dəmir üç xlorid, yaxud dəmir ammonium zəyi, 8.2.1 bəndinə uyğun 0,05mol/dm3 (0,05M) qatılıqlı məhlulu.
         
ГОСT 4329-a uyğun alüminium kalium zəyi  0,05mol/dm3 (0,05M) qatılıqlı məhlul: 16q zəy 300sm3 suda həll edilir, 1dm3 həcmli ölçü kolbasına süzülür, 9 sm3  xlorid turşusu əlavə edilib, su ilə nişana çatdırılıb, qarışdırılır.

          
pH-ı 4,8–5,0 olan asetat bufer məhlulu: 165q ərimiş natrium asetat yaxud 270q  3–sulu natrium asetat 300–400sm3 suda həll edilir, 1dm3– lik ölçü kolbasına süzülür, 60sm3 buzlu yaxud 75sm3 800q/dm3 qatılıqlı asetat turşusu əlavə olunub su ilə 1dm3–na çatdırılır.

         
ГОСT 18300-ə uyğun saflaşdırılmış etil spirti.

         
Metilrot (indikator) 2q/dm3 qatılıqlı spirtli məhlul, ( etil spirtində).
        
9.2.2   Analizə hazırlıq
        
9.2.2.1   Alüminium   kalium  zəyi  məhlulunun alüminium  oksidinə  görə    titrinin     təyini
          150sm3–lik üç stəkana 25sm3 alüminium kalium zəyi məhlulu tökülüb, su ilə 100  sm3 həcmə qədər durulaşdırılır və metilrot verməklə, alüminium oksidi ammonyakla iki dəfə çökdürülür, çöküntü süzülüb və 1100ºC temperaturunda sabit çəkiyə qədər közərdilir.
         Alüminium kalium zəyi məhlulunun titri (
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 – közərmiş   alüminium oksidi çöküntüsünün orta hesabi kütləsinin qiyməti, q;
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– alüminium kalium zəyi məhlulunun alikvot hissəsinin həcmi, sm3.

        9.2.2.2  Trilon   B   məhlulunun    alüminium  oksidinə görə  titrinin    təyini

       
Əvvəlcə, trilon B məhlulu və 0,05mol/dm3 qatılıqlı üç xlorlu dəmir məhlulunun həcmləri arasındakı nisbət təyin edilir. Bunun  üçün  büret vasitəsi ilə 
250–300sm3–lik üç ədəd konusvari kolbaya 10sm3 trilon B məhlulu tökülür, 100 sm3 həcmə qədər su ilə durulaşdırılır, 10sm3  asetat bufer məhlulu əlavə edilir, 6–7 damcı sulfosalisil indikatoru verib, 1dəqiqə müddətində itməyən qızılı narıncı  rəng alınana qədər dəmir üç xlorid məhlulu ilə titrlənir.
Trilon B və dəmir üç xlorid məhlullarının həcmləri arasındakı nisbəti göstərən əmsal (
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– 10sm3 trilon B məhlulunun titrlənməsinə gedən dəmir üç xlorid məhlulu həcminin orta hesabi qiyməti, sm3.
      
Alüminium oksidinin təyini üçün trilon B məhlulunun titri belə təyin olunur: 250–300sm3–ik üç konusvari kolbaya büret vasitəsi ilə 20sm3 alüminium kalium zəyinin titirli məhlulu tökülür, su ilə 100sm3–ə qədər durulaşdırılır, «konqo» kağızının rəngi qırmızı olana qədər amonyak məhlulu ilə neytrallaşdırılır. Sonra «konqo» kağızının rəngi yasəməni olana qədər  damcı –  damcı  xlorid turşusu əlavə edilir və yenə 8–10 damcı həmin turşudan əlavə verilir. Alınan məhlula 25 sm3 trilon B məhlulu əlavə olunur, qaynayana qədər qızdırılır, sonra 10sm3 asetat bufer məhlulu, altı-yeddi damcı sulfosalisil indikatoru tökülür, otaq temperaturuna qədər soyudulur və dəmir üç xlorid məhlulu ilə 1dəqiqə müddətində itməyən qızılı narıncı rəng alınana qədər titrlənir.
Trilon B məhlulunun titiri (
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- titrli alüminium kalium zəyi məhlulunun həcmi, sm3;
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-alüminium kalium zəyinin titrlənmiş məhluluna əvvəlcədən tökülmüş trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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- əks titrləməyə sərf olunan dəmir üç xlorid məhlulu həcminin orta hesabi qiyməti, sm3.
 
9.2.3   Analizin aparılması
         Analiz olunan nümunənin məhluluna 8.2.3.1 bəndində göstərilən dəmir oksidi (III) təyin olunandan sonra trilon B məhlulunun elə miqdarı əlavə olunur ki, 
o, alüminium oksidinin gözlənilən miqdarı ilə tamam birləşib kompleks əmələ gətirməyə və 10sm3 artıq miqdarında qalmasına kifayət etsin. Əlavə olunan trilon B məhlulunun miqdarı (
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 – nümunə çəkisinin miqdarı, q;
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– materialın nümunə çəkisindəki güman olunan alüminium oksidinin kütlə payı, %;
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–trilon B məhlulunun artıq miqdarı, sm3.

Trilon B məhlulu əlavə olunduqdan sonra analiz olunan məhlul qaynayana qədər  qızdırılır, 10sm3  asetat   bufer  məhlulu  əlavə   olunur, otaq   temperaturuna 
qədər soyudulur və dəmir üç xlorid məhlulu ilə 1 dəqiqə müddətində itməyən qızılı narıncı rəng alınana qədər titirlənir.
Q e y d. Dəmir oksidi olmayan materiallarda alüminium oksidinin miqdarı qatılığından asılı olaraq, 0,05 – 0,20q miqdarında ayrı nümunə çəkisində, yaxud 6.3.2 bəndində göstərildiyi kimi silisium oksidinin jelatinlə ayrılmasından alınan filtratın alikvot hissəsində təyin olunur.
       
Dəmir və alüminium oksidlərini həmçinin  xlorid turşusunda həll etməklə, 7.2.3 bəndində göstərildiyi kimi alınan hidroksid çöküntülərindən istifadə etməklə də təyin etmək olar.

     
9.2.4   Nəticələrin işlənməsi
Alüminium oksidinin kütlə payı (
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 – əks titirləməyə gedən dəmir üç xlorid məhlulunun həcmi, sm3;
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 – nümunə çəkisinin miqdarı, q;
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 – 10–cu bölmədəki kimi təyin olunan titan oksidinin kütlə payı, %.

9.3  Birbaşa   fotokolorimetr   üsulu
     
Bu üsul pH-ı 4,5–4,8 olan məhlulda alüminium ionunun alüminon ilə qırmızı rəngli kompleks birləşməsinin əmələ gəlməsinə əsaslanır.

    
9.3.1   Analizin vasitələri
         Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.                                                         

Mufel sobası.
     
Qatılıq fotokalorimetri.
     
pH-metr yaxud ionometr.

     
ГОСT 199-a uyğun, yaxud ТУ 6–09–246-yə uyğun susuz 3–sulu natrium asetat.
         ГОСT 4328-ə uyğun, 10q/dm3 qatılıqlı natrium hidroksid məhlulu.
         ГОСT 61-ə uyğun buzlu asetat turşusu.
         Askarbin qida turşusu, 2q/dm3 qatılıql məhlul: 0,2q turşu 100sm3 suda həll edilir. Məhlul 2–3 gün yararlıdır.

Alüminon (aurinüçkarbon turşusunun ammonium duzu), 1q/dm3 qatılıqlı məhlul: 1q alüminon 100sm3 suda həll edilir, sonra su ilə 1dm3 çatdırılır. Məhlul diqqətlə qarışdırılır, 4–5 gün müddətində qaranlıq yerdə qoyub, tünd şüşə qabda saxlanılır.
     
pH-ı 5,2 – 5,3 olan asetat bufer məhlulu: 100q susuz natrium asetat, yaxud 166q  3–sulu natrium-asetat 300sm3 suda həll edilir, süzülür və təqribən 950sm3 qədər su əlavə edilir, 15sm3 buzlu asetat turşusu töküb, qarışdırılır və məhlulun pH-ı ionomerdə, yaxud pH–metr ilə yoxlanılır. pH 5,2– dən az olarsa  damcı-damcı natrium hidroksid, 5,3–dən çox olarsa, bir neçə damcı asetat turşusu əlavə olunur.
9.3.2   Analizə hazırlıq
    
9.3.2.1  Dərəcələnmiş    məhlullarının   hazırlanması
   
6.4.2.1 bəndindəki kimi hazırlanmış dərəcələnmə məhlullarından istifadə olunur. Bu zaman SSN əsas olaraq 0,15q götürülür və ona nisbətən bütün qalan nümunə çəkilərində alüminium oksidinin kütlə payı faizlə hesablanır.

     
9.3.2.2  Dərəcələnmə    qrafikinin    qurulması
    
50sm3–lik beş ölçü kolbasına uyğun olaraq, 5sm3 dərəcələnmiş məhlul tökülür, 1sm3 askorbin turşusu və 5sm3 alüminon məhlulu əlavə olunur, sonra 10 sm3 asetat bufer məhlulu tökülür, su ilə nişana çatdırılıb qarışdırılır və 15 dəqiqə saxladıqdan sonra məhlullar distillə edilmiş suya görə fotometrlənir, bu zaman maksimum işıq keçirməsi 530–536nm olan yaşıl işıq filtrindən və işıq keçirmə qatının qalınlığı 11 mm olan küvetdən istifadə olunur.
     
Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələrdən və fotometrlənən həcmlərdəki alüminium oksidinin məlum qatılığından dərəcələnmə qrafiki qurulur, ya da kalibrləmə tənliyi tərtib edilir.
      
9.3.3   Analizin aparılması
     
Alüminium oksidinin kütlə payını təyin etmək üçün 50sm3 həcmli iki ölçü kolbası götürülür: birincisinə 6.4.3 bəndinə görə hazırlanmış analiz olunan məhluldan 5sm3, digərinə isə 9.3.2.1 bəndinə uyğun hazırlanmış elementin kütlə payına yaxın olan dərəcələnmiş məhluldan 5sm3 tökülür. Sonra hər iki kolbaya 1 sm3 askarbin turşusu və 5sm3 alüminon tökülür. Sonrakı əməliyyatlar 9.3.2.2 bəndində olduğu kimidir.
      
Fotometrləmə şəraitinin dərəcələnmə şəraiti ilə müqayisədə dəyişdiyi hallarda fotometrlənən məhlulların turşuluğunu ciddi saxlamaq məqsədi ilə aşağıdakı əməliyyatlar aparılır:

– analiz olunan məhlulun ayrılması azaldıqda, mütənasib olaraq, 6.4.3 bəndi ilə əridilmiş nümunə çəkisinin həll olması üçün istifadə olunan hidrogen xlorid turşusunun miqdarı da azalır; 
– 6.4.3 bəndi ilə hazırlanmış analiz olunan məhlulun alikvot hissəsi azalanda, onun həcmi 7.3.2.1 bəndi ilə hazırlanmış boş məhlulla 5sm3–ə çatdırılır.
analiz olunan məhlulun alikvot hissəsi artırılanda, istifadə olunan həcmdəki fərq (5 sm3  dərəcələnmə  məhlulu ilə  müqayisədə)  natrium  hidroksid  məhlulu  ilə  ayrı 
titrlənir və neytrallaşdırmaya gedən natrium hidroksidin miqdarı analiz olunan məhlulun alikvot hissəsinə əlavə olunur.

– tərkibində dəmir olan materialların (dəmir yanığı, dəmirtərkibli posalar, küllər, əhəngdaşı ilə dəmir yanığlı xammal qarışığı və s.) hansılarda ki, dəmir oksidinin miqdarı 10% – dən çox olur, onda alüminium oksidinin miqdarının 0,1q–dan çox olmayan ayrı nümunə çəkisində təyin etmək təklif olunur, ayrılmış alikvot hissəsinə isə 5sm3 askarbin turşusu əlavə olunur.
9.3.4   Nəticələrin işlənməsi
   
Alüminium oksidinin kütlə payını hesablamazdan əvvəl 1.18 bəndinə uyğun fotometrləmənin şəraitinin dəyişməsinə düzəliş edilir.

          Alüminium oksidinin miqdarı milliqramlarla dərəcələnmə qrafikinə görə tapılır, elementin həqiqi kütlə payı isə düstur 7 ilə hesablanır:
Alüminium oksidinin kütlə payı faizlə bilavasitə «optiki sıxlıq-elementin kütlə payı faizlərlə» koordinatında qurulmuş dərəcələnmə qrafikinə, yaxud kalibrləmə tənliyinə görə tapılır. Numunə çəkisinin dəyişməsi, alikvot hissənin yaxud durulaşma kimi dərəcələnmə şərtlərindən kənara çıxma olarsa, hesablama düstur 8-ə görə aparılır.
   
9.4   Differensial   fotometrik   üsul

    
Üsul, analiz olunan məhlulda alüminium ionunun alüminon ilə əmələ gətirdiyi qırmızı kompleksin optiki sıxlığının, analoji yolla alınmış standart nümunə məhlulunun optiki sıxlığına nisbətən ölçülməsinə əsaslanır.
     
9.4.1  Analiz vasitələri – 9.3.1 bəndində olduğu kimidir.

    
9.4.2  Analizə hazırlıq
    
9.4.2.1  Dərəcələnmiş   məhlulların    hazırlanması
          SSN çəkisini 0,10q əsas qəbul edib, 6.5.2.1 bəndinə görə hazırlanmış dərəcələnmiş məhluldan istifadə edilir və buna nəzərən bütün qalan nümunə çəkilərində alüminium oksidinin kütlə payı faizlə hesablanır.
         9.4.2.2  Dərəcələnmə   qrafikinin   qurulması
         50sm3–lik beş ədəd ölçü kolbasına 5sm3 olmaqla uyğun olaraq, hər dərəcələnmiş məhluldan tökülür, 5sm3 askarbin turşusu məhlulu və 5sm3 alüminon məhlulu əlavə olunur, su ilə nişana qədər çatdırılır, qarışdırılır və alınan məhlullar rənglərinin inkişafı üçün 3 saat saxlanılır, sonra 9.3.2.2 bəndinə uyğun olaraq əsas dərəcələnmiş məhlula nisbətən fotometrlənir. Bu halda fotometrik cihazın optik sıfrı udma şkalasına görə həssaslıqdan asılı olaraq, bu məhlulun optik sıxlığının 0,250–0,300 intervalında təyin edilir.
          Alınan nisbi optik sıxlıqların qiymətindən və onlara uyğun olan dərəcələnmiş məhlullarda alüminium oksidinin miqdarına görə dərəcələnmə qrafiki qurulur, yaxud kalibrləmə tənliyi tərtib edilir.
          9.4.3   Analizin aparılması
         Alüminium oksidinin kütlə payını təyin etmək üçün 50sm3–ik iki ədəd ölçü kolbasının birinə 5m3 6.5.3 bəndi ilə hazırlanmış analiz olunan məhlul, digərinə isə 5sm3 9.4.2.1 bəndi ilə hazırlanmış əsas dərəcələnmiş məhlul tökülür. Sonra hər iki kolbanın hər birinə 5sm3 askarbin turşusu məhlulu tökülür.
           Sonrakı əməliyyatlar – 9.4.2.2 bəndində olduğu kimidir.
           Fotometrlənmə şəraitinin dərəcələnmə şəraiti ilə müqayisədə dəyişiklik olarsa, fotometrlənən məhlulların turşuluğunu dəqiq saxlamaq məqsədi ilə 9.3.3 bəndində göstərildiyi kimi etmək lazımdır.
9.4.4     Nəticələrin  işlənməsi – 9.3.4 bəndində    olduğu    kimidir (düzəliş aparmadan)

10  TİTAN  OKSİDİNİN (IV) TƏYİNİ
10.1  Təkrarlanan səhv və paralel təyinatların arasındakı ayrılıq cədvəl 8-də göstərilən qiymətlərdən artıq olmamalıdır.

Cədvəl 8                                                                                             faizlə                                                               
	 Titan oksidinin kütlə payı
	    St
	    Rmax

	        0,5-ə qədər 0,5 daxil olmaqla
	± 0,04
	0,06

	        0,5- yuxarı 1,5-ə qədər, 1,5 daxil olmaqla
	±0,07
	0,10

	 1,5- dən yuxarı 5,0 qədər, 5,0 də daxil olmaqla
	±0,20
	0,30


 10.2  Hidrogen   peroksidi   ilə fotokalorimetrik   üsul
           Üsul, titanın hidrogen peroksidi ilə sulfat mühitində sarı rəngli kompleks birləşməsinin əmələ gəlməsinə əsaslanır.

          10.2.1  Analizin  vasitələri
          Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
          Mufel sobası.
          Quruducu şkaf.
          Qatılıq fotokalorimetri.
          6.4.1 bəndinə əsasən əritmə üçün qarışıq.
          12.2.1 bəndinə əsasən əritmə üçün qarışıq.
          ГОСT 3118-ə uyğun  xlorid turşusu, 1:3 nisbətli məhlulu.
          ГОСT 4204-ə uyğun  sulfat turşusu, 1:20 nisbətli məhlulu.
          ГОСT 6552-ə uyğun ortofosfat turşusu.
          ГОСT 10929-a uyğun hidrogen peroksidi, 1:10 nisbətli məhlul.

          ТУ 6-09-2166-ya uyğun titan (IV).
          10.2.2   Analizə hazırlıq
          10.2.2.1  Standart məhlulun   hazırlanması 
          0,05q titan oksidi (IV) platin putada 6.4.1 bəndinə müvafiq hazırlanmış əritmə üçün qarışıqla (900-950)ºC temperaturada 10 dəqiqə müddətində əridilir. 
Ərinti 100sm3  xlorid məhlulunda həll edilir, 500sm3–lik ölçü kolbasına keçirilir, su ilə nişana çatdırılır və qarışdırılır. Titan oksidi (IV) standart məhlulunun qatılığı 0,1mq/sm3-dir.
         10.2.2.2  Dərəcələnmə  qrafikinin  qurulması

         100sm3 həcmli beş ölçü kolbalarına 2,5; 5; 10; 15; 20sm3 standart məhlul tökülür ki,onlar 0,25; 0,50; 1,00; 1,5; 2,00mq titan oksidinə uyğundur. 
Hər kolbaya 10sm3 hidrogen xlorid turşusu, üç-beş damcı ortofosfat turşusu əlavə edilir, su ilə həcmi təqribən 50sm3–ə çatdırılır və 3sm3 hidrogen peroksid məhlulu əlavə edilir, nişana qədər sulfat turşusu məhlulu tökülür, diqqətlə qarışdırılır, işıqkeçirmə sahəsi 420-450nm dalğa uzunluqlu göy işıq filtrindən və işıq udma qatının qalınlığı 50mm olan küvetdən istifadə etməklə, distillə edilmiş suyuna nisbətən fotometrlənir.
Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələrdən və fotometrlənən həcmlərdəki titan oksidinin məlum qatılığına uyğun dərəcələnmə qrafiki qurulur, ya da kalibirləmə tənliyi tərtib edilir.

10.2.3   Analizin aparılması
0,5 q nümunə çəkisi platin putaya qoyulur, 6.4.1 bəndinə uyğun hazırlanmış əritmə üçün qarışıqla qarışdırılır və (900-950)ºC temperaturda 5 dəqiqə müddətində sement, klinker, domna posası, sement xammal qarışığı , yaxud 15–20 dəqiqə digər materiallar əridilir. Ərinti 50sm3 xlorid turşusu ilə işlənilir. Alınmış məhlul 250sm3–lik ölçü kolbasına keçirilir, sulfat turşusu ilə nişana qədər çatdırılır və qarışdırılır.
Alınmış məhluldan analiz olunan nümunədəki titan oksidinin ehtimal olunan miqdarından asılı olaraq, 25–50sm3 alikvot hissəsi ayrılır və 100sm3 həcmində ölçü kolbasına keçirilir, 3sm3 hidrogen peroksidi əlavə  edilir, sulfat turşusu ilə nişana qədər çatdırılır, qarışdırılıb 10.2.2.2  bəndinə uyğun fotometrlənir.
Nümunə çəkisini parçalamaq üçün 12.2.1 bəndinə uyğun hazırlanmış əritmə üçün qarışıqdan da istifadə etməyə yol verilir. Bu halda alınan məhluldan sonralar natrium və kalium oksidlərinin kütlə payını təyin etmək üçün işlədilir.
10.2.4  Nəticələrin işlənməsi
Titan oksidinin (IV) kütləsi milliqramlarla dərəcələnmə qrafikinə uyğun tapılır və elementin həqiqi kütlə payı  düstur 7 ilə hesablanır.

10.3  Diantipirilmetanla  fotokalorimetrik  üsul
Üsul titanın diantipirilmetanla sarı rəngə boyanmış kompleks birləşməsinin əmələ gəlməsinə əsaslanır. 
10.3.1  Analizin vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
Mufel sobası.
Quruducu şkaf.
Qatılıq fotokalorimetri.
ГОСT 3118-ə uyğun  xlorid turşusu, 1:3 nisbətli məhlulu və 1mol/dm3(1M) molyar qatılıqlı məhlul: 80sm3 turşu 1dm3 suda durulasdırılır.

Askarbin qida turşusu, 2q/dm3 qatılıqlı məhlul: 0,2q turşu 100sm3 suda həll edilir. Məhlul 2–3 gün yararlıdır.
ТУ 6-09-3835-ə uyğun diantipirilmetan, 50q/dm3 qatılıqlı məhlul: 50q diantipirilmetanı 1M  xlorid məhlulunda həll edilir.

ТУ 6-09-2166-ya uyğun titan(IV).
          Mis 2–sulfat, 50q/dm3 qatılıqlı məhlul.

          10.3.2.1  Standart məhlulun hazırlanması–10.2.2.1 bəndinə uyğun, aparılır.
10.3.2.2  Dərəcələnmə   qrafikinin   qurulması
     
100sm3 həcmli beş ölçü kolbalarına 1; 2; 3; 4; 5sm3 standart məhlul tökülür ki, onlar 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5mq titan oksidinə (IV) uyğundur. Hər kolbaya 10sm3  xlorid turşusu, iki damcı  mis 2–sulfat, 10sm3 askarbin turşusu, 25sm3 su, 5sm3 diantipirilmetan əlavə edilir, su ilə nişana qədər çatdırılır, qarışdırılıb 45 dəqiqə saxlayırlar. Alınmış dərəcələnmiş məhlullar 380–420nm dalğa uzunluqlu göy işıq filtrindən və işıq udma qatının qalınlığı 20mm olan küvetdən istifadə etməklə distillə edilmiş  suya nisbətən fotometrlənir.
Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələrdən və fotometrlənən həcmlərdəki titan oksidinin məlum qatılığına müvafiq dərəcələnmə qrafiki qurulur.

          10.3.3   Analizin aparılması
    
100sm3 həcmli ölçü kolbasına 6.4.3. bəndinə uyğun hazırlanmış analiz olunan məhluldan 50sm3 ayrılır, 2 damcı mis 2–sulfat əlavə olunur. Sonrakı əməliyyatlar –10.3.2.2. bəndinə uyğun aparılır.
     
10.3.4  Nəticələrin işlənməsi–10.2.4  bəndinə müvafiq aparılır.
11  KÜKÜRD  OKSİDLƏRİ (V1), (11) TƏYİNİ
      
11.1 Təkrarlama səhvi və paralel təyinatların nəticələri arasındakı fərq  cədvəl 9-da göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır. 

Cədvəl 9                                                                           faizlə
	Kükürd oksidinin kütlə payı
	St
	R max

	1,0–ə qədər, 1,0 də daxil 
olmaqla

1,0–dən çox, 5,0–ə qədər,
5,0 də daxil olmaqla

5,0–dən çox 17,0– qədər,

17,0 də daxil olmaqla

17,0–dən çox 30,0–a qədər,

     30,0 da daxil olmaqla

30,0-dan çox 46,0-a qədər

     46,0 da daxil olmaqla

46,0-dan çox
	± 0,04

± 0, 10

±0,20

± 0,30

±0,40

±0,55
	0,06
0,15

0,30

0,40

0,60

0,75


11.2  Qravimetrik   üsul

 Üsul sulfat ionunun hidrogen xlorid mühitində barium xloridin artıq miqdarı ilə çökdürülməsinə və ayrılmış çöküntünü çəkməklə kükürd oksidinin (Vl) kütlə payının tapılmasına əsaslanır.
11.2.1   Analizin vasitələri
    
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
     
Mufel sobası.
          ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu, 1:3 və 1:9 nisbətli məhlulları.
     
ГОСТ 4108-ə uyğun barium xlorid, 40q/dm3 qatılıqlı məhlul.
          ГОСТ 3770-ə uyğun ammonium karbonat, 100q/dm3 qatılıqlı məhlulu.
     
ГОСТ 3760-a uyğun naşatır spirti, 1:1,5 nisbətli məhlul.
    
ГОСТ 18300-ə  uyğun texniki saflaşdırılmış etil spirti.
    
ГОСТ 1277-ə uyğun argentium nitrat, 10q/dm3 qatılıqlı məhlul.
    
6.4.1 bəndinə  uyğun əritmə üçün qarışıq.
    
Metil qırmızı (indikator), 2q/dm3 qatılıqlı spirtli məhlul.

11.2.2   Analizin aparılması
Xlorid turşusunda həll olan materialların analizi zamanı 0,5q nümunə çəkisi 50sm3 1:9 nisbətli  xlorid turşusu məhlulunda 400 sm3–lik stəkanda həll edilir. Stəkanın içərisindəkilər qızdırılır və plitədə 3–5 dəqiqə nümunə çəkisi tam həll olana qədər qaynadılır. İsti məhlul «ağ lent» filtrindən süzülür. Çöküntü 8–9 dəfə isti su ilə yuyulur və tullanır. Kükürd oksidinin (VI) kütlə payı 5%–dən çox olanda, elementin kütlə payının artmasına mütənasib olaraq nümunə çəkisi azaldılır.
       Xlorid turşusunda həll olmayan materialların analizində 0,5q nümunə çəkisi qapaqla bağlı platin putada 2q əritmə üçün olan qarışıqla (950–1000)ºC temperaturda 3–5 dəqiqə müddətində əridilir. 40-50sm3 ərinti (50–60)ºC –yə qədər qızdırılmış 1:3 nisbətində olan xlorid məhlulunda əridilir.

       Gipsli alüminium oksidli sementdə 0,25q nümunə çəkisi 400 sm3 həcmli stəkanda 75sm3, 1:9 nisbətli xlorid turşusu məhlulunda işlənir. Stəkanın içərisindəkilər 3–5 dəqiqədə plitədə nümunə tam parçalanana qədər qaynadılır, 3–4 damcı metilrot, saralana qədər naşatır spirti, 20sm3 ammonium karbonat (hidroksidləri və kalsium karbonatı çökdürmək üçün) və əlavə 10sm3 ammonyak əlavə edilir. Çöküntünün üzərindəki maye şəffaflaşana qədər stəkan bir neçə dəqiqə isti yerdə saxlanılır, sonra iki qat «göy lentli» sıx filtrdən süzülür. Çöküntü qaynar su ilə xlor ionuna reaksiyası itənə qədər yuyulur və atılır. 250–300sm3 həcmində filtrat xlorid turşusu ilə (ehtiyatla, saat şüşəsinin altında) çəhrayı rəng alınana qədər turşulaşdırılır və elektrik plitəsində karbon qazı qabarcıqları çıxıb qurtarana qədər qızdırılır.

     
Sonra istənilən üsulla parçalanmış nümunənin məhlulu, yaxud filtrat 300 sm3-dən az olmamaqla su ilə durulaşdırılır və az bulanıqlıq alınana qədər ammonyakla neytrallaşdırılır və bulanıqlıq bir neçə damcı xlorid turşusu ilə yox edilir. Şəffaf məhlula yenə 2sm3 xlorid turşusu əlavə edilir, məhlul qaynayana qədər qızdırılır və kükürd anhidridi 25sm3 qaynar barium xloridlə çökdürülür. Məhlul plitə üzərində daima qarışdırmaqla 5 dəqiqə müddətində qaynadılır, çöküntünün üzərindəki maye şəffaflaşana qədər saxlanılır, sonra iki qat «göy lentli» sıx  filtrdən  süzülür  və  çöküntü isti  su ilə xlor ionuna reaksiya itənə qədər 
yuyulur. Çöküntü filtr ilə birlikdə əvvəlcədən közərdilib çəkilmiş çini putaya qoyulur, plitə üzərində yüngül qurudulur və (800–850)ºC temperaturda 20-30 dəqiqə  müddətində mufel sobasında yandırılır. Puta eksikatorda soyudulub çəkilir.  
Közərtmə sabit çəki alınana qədər təkrar edilir. 
Tərkibində iki və altı valentli kükürd olan materialların analizində differensləşdirmək məqsədi ilə kükürdün iki qat təyini aparılır. Analiz aşağıdakı kimi aparılır:
– altı valentli kükürd nümunə çəkisi xlorid turşusunda həll edilməklə təyin

edilir; kükürd (II) hidrogen  sulfid qazı formasında uçur və  məhlulda kükürd  (VI) 
yuxarıda göstərilən kimi təyin edilir. Kükürd (VI)-ü həmçinin kükürd (II)-ni nəzərə almadan, 11.4 bəndində göstərilən kationit üsulu ilə də təyin etmək olar.
– ümumi kükürd, nümunəni əritmə üçün qarışıqla parçalamaqla təyin edilir; bu halda kükürd (II) kükürd (VI) tam oksidləşir, ümumi kükürdün kütlə payı kükürd oksidi (VI) formasında yuxarıda göstərilən kimi təyin edilir.

11.2.3  Nəticələrin işlənməsi
Ümumi kükürdün (
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–közərmiş çöküntü ilə putanın kütləsi, q;
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–nümunə çəkisinin kütləsi, q;
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–barium sulfatın kükürd oksidi (VI)–ə keçmə əmsalı;

Kükürd (II) kütlə (
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–altı valentli kükürdün iki valentli kükürdə keçmə əmsalı.

  
11.3   Fototurbidimetrik   üsul–kükürd   oksidi  (VI)–nin   kütlə   payı   17%–ə   qədər   olan   halda
  
Üsul, sulfat ionunun barium ionu ilə qarşılıqlı təsirindən turş mühitdə müdafiəedici kolloidin iştirakı ilə barium sulfat kolloid suspenziyasının əmələ gəlməsinə və məhlulun bulanma dərəcəsinin fotometrlənməsinə əsaslanır.

     
11.3.1  Analizin vasitələri
  
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
      
Mufel sobası.
Qatılıq fotokalorimetri.
          ГОСТ 4145-ə uyğun kalium sulfat.
      
ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu və 1:3 nisbətli məhlulu.
ГОСТ 4328-ə uyğun natrium hidroksid, 100 q/dm3 qatılıqlı  məhlulu.
     
ГОСТ 6552-yə uyğun ortofosfor turşusu.
      
ГОСТ 10163-ə uyğun həll olan kraxmal, 7.3.1.bəndinə müvafiq məhlul.
          ГОСТ 4108-ə uyğun barium xlorid, bərk, ələkdən keçmiş, dənələr halında,

     
0,2–1,0 mm, yaxud 0,08–0,20 mm fraksiyaları.
          6.4.1 bəndinə müvafiq əritmə üçün qarışıq.

          11.3.2  Analizə hazırlıq
          11.3.2.1  Boş   və   standart   məhlulların   hazırlanması

Kalium sulfatın 0,4352q nümunə çəkisi 100sm3 suda həll edilir, 1dm3 həcmli ölçü kolbasına keçirilir, su ilə bölgüyə qədər çatdırılır və qarışdırılır. Standart məhlulda kükürd oksidi (VI)–nin qatılığı–0,2mq/sm3.
     
Boş məhlulun hazırlanması 6q əritmə üçün qarışığın 100sm3 1:3 nisbətli xlorid turşusu məhlulunda həll edilməsindən və sonra su ilə 1dm3 qədər durulaşmasından ibarətdir.

          11.3.2.2  Dərəcələmə   qrafikinin   qurulması
          100sm3–lik 5 ölçü kolbalarına 1; 2; 3; 4; 5sm3 standart məhlulları tökülür ki, onlar 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0mq kükürd oksidinə uyğundur.

          Ölçü kolbaları elə seçilir ki, boğazının kənarından olan məsafə 5 sm–dən az olmasın.

          Kolbaların hamısına 50sm3 boş məhlul, 10 damcı ortofosfor turşusu, 7sm3 natrium hidroksid məhlulu,  10sm3 kraxmal məhlulu əlavə olunur, su ilə nişana çatdırılır və qarışdırılır. Növbə ilə ölçü kolbalarına «maya» 5–8 barium xlorid kristalları yerləşdirib, hər kolba 1 dəqiqə müddətində qarışdırılır və dərhal sürətlə kolbanı fırlatmaqla qarışdırılır, və məhlul 2 dəqiqə müddətində çalxalanır.

         Məhlullar barium sulfat kolloidlərinin alınması üçün 40 dəqiqə saxlanılır və alınmış dərəcələnmiş məhlullar 480–550nm dalğa uzunluqlu göy işıq filtrindən və işıq udma qatının qalınlığı 50mm olan küvetdən istifadə etməklə, distillə edilmiş suya nisbətən fotometrlənir.
         Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələrdən və fotometrlənən həcmlərdəki kükürd oksidinin məlum qatılığına müvafiq dərəcələnmə qrafiki qurulur.

Dərəcələnmə qrafiki parabolik xüsusiyyətli olduğuna görə kalibrləmə tənliyi tərtib edilmir.

11.3.3   Analizin  aparılması
       Analiz olunan nümunədə kükürd oksidinin (VI) kütlə payı 1%-dən az olanda, 0,5q nümunə çəkisi platin putada 1,5q əritmə üçün qarışıqla qarışdırılır və (900–950)ºC temperaturunda sement, klinker və domna posası 5 dəqiqə 15–20 dəqiqə müddətində isə qalan materiallar əridilir. Ərinti 50sm3 1:3 nisbətli xlorid turşusu məhlulunda işlənir, 250sm3 həcmli ölçü kolbasına keçirilir və su ilə nişana qədər durulaşdırılır.
 Kükürd oksidi (VI)-nin kütlə payı 1–dən 3% –ə qədər olanda 0,3q nümunə çəkisindən istifadə olunur, elementin kütlə payı daha yüksək olan hallarda analiz olunan məhlulun alikvot hissəsi 25sm3–qədər azaldılır, yaxud 6.4.3. bəndinə müvafiq hazırlanmış analiz olunan məhlulda fototurbidimetrik təyinat aparılır.

Kükürd oksidinin ( VI) kütlə payını təyin etmək üçün 100sm3 həcmli 2 ölçü kolbasının  1–nə 50sm3 analiz olunan məhlul, digərinə isə elementin kütlə payına 
görə analiz olunan standart məhlula yaxın məhlulun alikvot hissəsi ayrılır ki, buna 50sm3 boş məhlul əlavə olunur. Sonra hər iki kolbaya 10 damcı ortofosfor turşusu tökülür. Sonrakı əməliyyatlar 11.3.2.2 bəndində olduğu kimidir. Kükürd oksidinin kütlə payı 0,5% – dən  az  olan  nümunələrin analizində analiz olunan məhlulun 50 
sm3  alikvot hissəsinə 2sm3 standart məhlul, 2–cisinə 2sm3 standart və 50sm3 boş 
məhlul əlavə olunur. Sonrakı əməliyyatlar 11.3.2.2 bəndində olduğu kimidir. Standart məhlulun 2sm3–də olan əlavə edilmiş kükürd oksidinin miqdarı hesablamalarda nəzərə alınır.

          11.3.4  Nəticələrin işlənməsi
          Kükürd oksidinin kütlə payını hesablamadan əvvəl 1.18 bəndinə uyğun olaraq fotometrləmə şəraitinin dəyişməsinə görə düzəliş edilir.
          Kükürd oksidinin kütləsi milliqramlarla dərəcələnmə qrafikinə görə tapılır və elementin həqiqi payı  düstur 7  ilə hesablanır.

         Analiz olunan məhlula əlavə olaraq 2 sm3 standart məhlul yeridilən halda, kükürd oksidinin (
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–qrafikə əsasən tapılan kükürd oksidinin miqdarı, mq;
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 sm3 standart məhlulunda olan kükürd oksidinin kütləsi, mq;
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–analiz olunan məhlulun ümumi həcmi, sm3;
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–analizin aparılması üçün götürülmüş alikvot hıssənin həcmi, sm3;
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–nümunə çəkisinin kütləsi, mq.

           11.4  Sementdə  kükürd  oksidinin  kütlə  payı  17%-ə      qədər   olan hal  üçün   kationit  üsul
          Üsul, sementdə əlavə kimi işlənən gipsdəki kükürd (VI) oksidinin bor turşusu məhlulunda həll olmasına, məhlulun H-formalı kationit qətranından keçməsinə və ion mübadiləsi nəticəsində əmələ gələn sulfat turşusunun titrlənməsinə əsaslanır.
         Filtratda bor, silikat, hidrogen sulfid (kükürd II olanda) turşularının olması gipsin iştirakından yaranan kükürd (VI)-ün təyininə mane olmur.
11.4.1  Analizin vasitələri
         Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
         İon mübadilə kolonkası. 

         İon mübadilə qətranları: ГОСТ 20298-ə uyğun kationitlər KU-1, KU-2, SBS, SBSR, SDB.

          ГОСТ 9656-ya uyğun bor turşusu, 50q/dm3  qatılıqlı məhlul.
          ГОСТ  3118-ə uyğun xlorid turşusu və 1:3 nisbətli məhlul.

22180 ГОСТ 22180-a uyğun oksalat turşusu, 100q/dm3 qatılıqlı məhlul, yaxud

ГОСТ 5712-ə uyğun ammonium oksalat, 40q/dm3 qatılıqlı məhlul.
          ГОСТ 3760-a uyğun sulu ammonyak, 1:1,5nisbətli məhlul.
          ГОСТ 4328-ə uyğun natrium hidroksid, yaxud standart-titr, 0,1mol/dm3 (0,1M) molyar qatılıqlı məhlul.
          ГОСТ 24363-ə uyğun kalium hidroksid, 100q/dm3 qatılıqlı məhlul.
           ГОСТ 4204-ə uyğun sulfat turşusu, 0,05mol/dm3 (0,05M) molyar qatılıqlı məhlul (standart-titr), yaxud
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 ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu, 0,1mol/dm3                                               

(0,1M) (standart-titr) molyar qatılıqlı məhlul; 
           Metiloranj (indikator): 0,1q indikator 100sm3 suda 
həll edilir.

           11.4.2   Analizə hazırlıq
           11.4.2.1  Kationit  qətranının H-formaya  köçürülməsi
           Kationit 0,2mm ölçülü ələkdən keçirilir, 0,2mm-dən böyük fraksiya 6-8 saat suda isladılır, aşağı hissəsində şüşə pambıq olan qıfa yerləşdirilir və 3-4 dəfə isti xlorid turşusu məhlulu ilə yuyulur. Turşunun artığı su ilə turş reaksiyanın itməsinə qədər (metiloranj indikatoru ilə yoxlamaqla) yuyulur. H-formadakı nəm kationit tıxaclı şüşə bankada saxlanılır.
11.4.2.2  İon  mübadilə  kalonkasının yüklənməsi 
        Kalonkanın aşağı hissəsinə (cisgi 1) şüşə pambıq yerləşdirilir, hara ki, su ilə birlikdə böyük olmayan paylarla qətran köçürülür. Kationit dənələrinin arasında hava qabarcıqlarının əmələ gəlməsinə yol verilməməlidir. Kalonkaya kationit yan borucuğun  çıxış deşiyindən 0,5 sm aşağı səviyyəyə qədər doldurulur.
Kalonka olmadıqda, 50sm3 həcmli adi büret, yaxud 100–150sm3 həcmli ayırıcı qıfdan istifadə etmək olar. Belə olarsa, çalışmaq lazımdır ki, mayenin səviyyəsi həmişə kationitin qatından yuxarı olsun.
Kationiti regenerasiya etmədən kalonkanın 
işləməsini davam etdirmək mümkünlüyünü aydınlaşdırmaq üçün analiz olunan məhlulu kalonkadan keçirməklə kalsium ionunun varlığını yoxlamaq sınağı aparılır. Bunun üçün məhlula kükürd oksidi (VI) təyin ediləndən sonra 5–6sm3 ammonium oksalat yaxud oksalat turşusu və universal indikator kağızına görə neytral reaksiyaya qədər ammonyak əlavə edilir. Məhlul qızdırılır. Əgər məhlul şəffaf qalarsa, onda kalonkadan istifadə etməyi davam etdirmək olar. Məhlulun bulanması kationitin regenerasiyasının vacibliyini və analizin təkrarlanmasını göstərir.

11.4.3 bəndindəki kimi sementlə kationit qarışığını regenerasiya etməklə ayırmaq üçün o sementdən əvvəlcədən su ilə 0,2mm ölçülü ələkdə yuyulur.

          11.4.2.3   Kükürd  oksidinə  (VI)  görə  natrium   hidroksid məhlulunun  titrinin  təyini 
Titr xlorid turşusu, yaxud sulfat turşusu məhlullarına görə təyin edilir. Bunun üçün üç kolbaya 20sm3 turşu məhlulu götürülür natrium hidroksid məhlulu ilə metiloranja görə qırmızı rəngin sarı rəngə keçməsinə qədər titrlənir.
Natrium hidroksid məhlulunun titri (
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) qramlarla aşağıdakı düstura görə hesablanır
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– təyinat üçün götürülmüş xlorid yaxud sulfat turşularının həcmi, sm3 ;
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–1sm3 xlorid, yaxud sulfat turşularına uyğun gələn kükürd oksidinin (VI) kütləsi, q;
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–titrlənməyə gedən  natrium hidroksid məhlulunun həcminin orta hesabi  qiyməti, sm3.
 11.4.3   Analizin aparılması
           Sementin 0,5q nümunə çəkisi  150sm3–lik quru stəkana götürülür və qarışdırmaqla 25sm3 su əlavə olunur. Sementin tutmasına imkan verməmək üçün, alınan suspenziyanı 10 dəqiqə müddətində qarışdırırlar. Sementdə kalsium sulfatın çətin həll olan forması olanda, suspenziyaya 3q H-formalı kationit, sonra 25sm3 su və yenə 10 dəqiqə qarışdırılır. Bu və başqa halda alınan məhlulu şəffaflaşana qədər saxlayıb, sıx olmayan filtrdən süzürlər.
Sementdə kalsium sulfatın çətin həll olan forması olanda sement nümunəsini 

əvvəlcədən 20sm3 kalium hidroksid məhlulu ilə də işləmək olar. Qaynayana qədər qızdırılır, 5 dəqiqə qaynadılır və dərhal «qırmizi lent» filtrdən süzülür.
         Həll olmayan çöküntü bor turşusu məhlulu ilə, nümunə kalium hidroksid məhlulu ilə işlənən halda isə su ilə yuyulur. Yuma 3-4 dəfə stəkanda dekantasiya ilə və 4–5 dəfə filtrdə aparılır.
Alınan məhlul paylarla kationit olan kalonkadan keçirilir. Kationitlə məhlul qarışığı borucuğun qoluna bərkidilmiş konusvari 250–500sm3 həcmli kolbaya yığılır. Onun çıxma sürəti  təxminən 4sm3/dəq olmalıdır. Bundan sonra, kationit su ilə metiloranj indikatoruna görə turş reaksiya itənə qədər yuyulur. Kation mübadiləsindən sonra alınan kationitlə məhlul qarışığı yuyuntu su ilə birlikdə metiloranj indikatoruna görə natrium hidroksid məhlulu ilə titrlənir.

          Qeyd. Nümunə kalium hidroksid ilə işlənən hallarda kalonkanın regenerasiyası hər təyinatdan sonra aparılır.
          11.4.4  Nəticələrin işlənməsi 
          Kükürd oksidinin (
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) kütlə payı faizlə aşağıdakı düsturla hesablanır:
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–elyuatın ( kationitlə məhlul qarışığı ) titrlənməsinə gedən natrium hidroksid məhlulunun həcmi, sm3;
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–nümunə çəkisinin kütləsi, q.

12  KALİUM  VƏ  NATRİUM  OKSİDLƏRİNİN  TƏYİNİ
12.1 Təkrarlama səhvi və paralel təyinatların nəticələrin arasındakı fərq cədvəl 10 və 11-də göstərilən qiymətlərdən artıq olmamalıdır.  
Cədvəl 10                                                                         faizlə                                                   

	Natrium oksidinin kütlə payı
	St 
	Rmax

	 1,0-ə qədər 1,0 də daxil olmaqla
1,0-dən çox, 5,0-ə qədər, 5,0 də daxil

olmaqla 
5,0-dən çox, 15,0-ə qədər, 15,0 də

daxil olmaqla, 
	±0,04
±0,10

±0,30
	0,06
0,15

0,45


 Cədvəl 11                                                                              faizlə

	Kalium oksidinin kütlə payı
	St
	Rmax

	1,0-ə qədər,1,0 də daxil olmaqla
1,0-dən çox, 5,0-ə qədər, 5,0 də daxil 

olmaqla

5,0-dən çox, 15,0-ə qədər, 15,0 də

daxil olmaqla
	±0,06
±0,15

±0,35
	0,08
0,20

0,50


 12.2   Alovlu–fotometrik  üsul
           Bu üsul analiz olunan məhlulların daxil edilməsindən qaz-hava qarışığında yaranan elementlərin rezonans xətlərinin şüalanma intensivliyinin fotometrik ölçülməsinə əsaslanır.
Q e y d:
     
 1. Məhlulda alüminium, dəmir və maqnezium oksidlərinin olması təyinata təsir etmir.

 2. Kalsiumun mənfi təsirini aradan qaldırmaq üçün optiki kompensasiyadan istifadə olunur. Əgər cihazda  optiki kompensasiya olmazsa, kalsium çətin uçan və az dissosiasiya edən birləşmə halına keçirilir. Bu analiz olunan məhlula fosfatlar,  yaxud  (asetilen ilə işləyən cihazlar üçün) kalsium xlorid məhlulu əlavə etməklə o təsirlər nəzərə alınır və kompensasiya edilir.

12.2.1. Analiz vasitələrı
          Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
          Quruducu şkaf.
          Propan-butan yaxud asetilen ilə işləyən alovlu fotometr.
          ГОСТ 10484-ə uyğun hidrogen flüorid turşusu.
          ГОСТ 4204-ə uyğun sulfat turşusu.
          ГОСТ 3118-ə uyğun hidrogen xlodid turşusu, və 1:3 nisbətli məhlulu.
          ГОСТ 4518-ə uyğun ammonium flüorid.
          ГОСТ 3771-ə uyğun ammonium fosfat.
          2 sulu kalsium xlorid, 2q/sm3 qatılıqlı məhlul.
         (110±5)ºC temperaturunda sabit çəkiyə qədər qurudulmuş, ГОСТ 4234-ə uyğun kalium xlorid, 2 dəfə yenidən kristallaşmış yaxud standart-titr.        

(110±5)ºC temperaturunda sabit çəkiyə qədər qurudulmuş, ГОСТ 4233-ə uyğun natrium xlorid, 2 dəfə yenidən kristallaşmış yaxud standart-titr.

ГОСТ 22867-ə uyğun ammonium nitrat.
        (150-170)ºC temperaturunda qurudulmuş TУ 6-09-3728-ə uyğun litium karbonat.
        TУ 6-09-4756 –a uyğun 2 sulu litium metaborat.
        ГОСТ 9656-a uyğun bor turşusu.
        Əritmə üçün qarışıq: 9 hissə litium metaborat 1 hissə litium karbonatla qarışdırılır və (150–200)(C temperaturunda 1 saat müddətində quruducu şkafda qurudulur, sonra farfor həvəngdə narınlaşdırılır və 1 hissə oksidləşdirici ilə ammonium nitratla qarışdırılır. Litium metaborat olmadığı halda 4 hissə litium karbonat və 6 hissə bor turşusu qarışığından hazırlanmış, 3 saat müddətində (160– 200)(C temperaturunda qurudulmuş, qurudulduqdan sonra 1 hissə ammonium nitrat əlavə olunmuş qarışıqdan istifadə olunur. Qarışıq polietilen qabda saxlanılır.
12.2.2   Analizə hazırlıq
          12.2.2.1  Standart    məhlulun   hazırlanması
          Standart məhlul standart titrdən, yaxud kristal kalium və natrium xloriddən hazırlanır.
         Standart titrdən istifadə olunan halda,  kalium və natrium xloridin ilkin 0,1 mol/dm3 ( 0,1N ) qatılıqlı sulu məhlulu hazırlanır. Sonra 1,0 l-lik ölçü kolbasına uyğun olaraq, 80,7sm3 natrium xlorid və 53,1sm3 kalium xlorid məhlulu ayırıb, su ilə nişana qədər çatdırıb və qarışdırılır.
 Kristal natrium və kalium xloriddən istifadə olunan halda, 0,4713q natrium xloridi və 0,3959q kalium xlorid suda həll edib, 1 litrlik ölçü kolbasına keçirib, su ilə nişana qədər çatdırılıb və qarışdırılır.

Hər iki halda standart məhlulda kalium və natrium oksidlərinin kütlə qatılıqları 0,25mq/sm3-dir.

          12.2.2.2  Dərəcələnmiş   məhlullarının  hazırlanması
          250sm3 həcmli 7 ədəd ölçü kolbalarına  cədvəl 12-də göstərilən həcmdə
standart məhlulun alikvot hissəsi ölçülüb tökülür.

Cədvəl 12

	Standart məhlulun

alikvot hissəsi, sm3
	Alınan dərəcələnmiş 

məhlulun
konsentrasiyası, mq/dm3
	Standart məhlulun 

alikvot hissəsi,      sm3
	Alınan dərəcələnmiş 

məhlulun qatılığı, mq/dm3

	100

80

40

20
	100

80

40

20
	10

8

4
	10

8

4


  
 İki ədəd 1 litrlik ölçü kolbalarına müvafiq olaraq, 12,5 və 25sm3 80mq/dm3 qatılıqlı məhluldan ayırmaqla, 1 və 2mq/dm3 qatılıqlı dərəcələnmiş məhlullar hazırlanır.

    
Analiz olunan nümunə çəkisinin tərkib hissəsinin dağılma üsulundan asılı olaraq, hər dərəcələnmiş məhlula əlavə olunur:

    
–nümunə flüor və sulfat turşuları ilə parçalananda, ( 12.2.3.1.bəndinə müvafiq olaraq) 2sm3 xlorid turşusu;

     
–nümunə çəkisi ( 12.2.3.2. bəndinə müvafiq ) əridilməklə parçalananda, 1q əritmə üçün qarışıq  və 50sm3 xlorid turşusu.
      
Alovlu fotometrdə optiki kompensasiya olmadığı halda kalsiumun şüalanmasından alınan maneə və propan-butan alovundan istifadə ediləndə isə məhlula əlavə olaraq, 0,5q bir əvəz edilmiş ammonium fosfat duzu əlavə olunur. Sonra  bütün kolbalar distillə edilmiş su ilə nişana qədər çatdırılıb və qarışdırılır.
12.2.3  Analizin aparılması
12.2.3.1    Nümunənin     flüor      və    sulfat       turşuları     qarışığı    ilə   dağılması  (parçalanması)
0,5q nümunə çəkisi platin puta, yaxud kasada bir neçə damcı su ilə isladılır, 10 damcı sulfat turşusu, 10–12sm3 flüorid turşusu ( flüorid turşusu olmadıqda,0,3q ammonium flüorid götürmək olar ) əlavə olunur. Ehtiyatla puta, yaxud kasanın içərisindəkiləri platin ərsin ilə qarışdırıb, puta yaxud kasanı bərk qızmamış  qum vannasına qoyulur və kükürd anhidridinin ağ buxarları əmələ gələnə qədər silisium flüorid  və hidrogen flüoridin artığı çıxarılır, sonra puta yaxud kasa  daha isti yerə keçirilib kükürd anhidridi çıxıb qurtarana qədər qızdırılır. Puta, yaxud kasadakı quru qalığın üzərinə 2sm3 xlorid turşusu əlavə edib, ehtiyatla isti su ilə bütün topaları əzilir. Məhlul sıx  filtrdən 500sm3 həcmli ölçü kolbasına süzülür. Kasadakı çöküntü və filtr 10–12 dəfə isti su ilə yuyulur.

Alovlu fotometrdə optiki kompensasiya olmadığı halda kalsiumun şüalanmasından alınan maneə və propan-butan alovundan istifadə edəndə, isə kolbaya 0,5q bir əvəz edilmlş ammonium fosfat duzu əlavə olunur. Məhlul soyudulur, su ilə nişana qədər çatdırılır və qarışdırılır.
           12.2.3.2  Nümunənin    qələvi  ilə  əritməklə  parçalanması
       
 0,5q nümunə çəkisi platin putaya qoyulub, 1q əritmə üçün olan qarışıqla yaxşıca qarışdırılır və mufel sobasında (900–950)ºC temperaturunda 5–7 dəqiqə müddətində əridilir. Ərinti soyudulub 50sm3 xlorid turşusunda maqnit qarışdırıcısından istifadə etməklə, qızdırmaqla 20–25 dəqiqə müddətində həll edilir.
Məhlul 500sm3–lik ölçü kolbasına köçürülür lazım  gələrsə, (12.2.3.1 bəndinə bax) 0,5q bir əvəz edilmiş ammonium fosfat əlavə edilir, otaq temperaturuna qədər soyudulur,nişana qədər su tökülür və qarışdırılır.

  
12.2.3.3  Məhlulların fotometrlənməsi
          25-50sm3 həcmli stəkanlara dərəcələnmiş məhlulları və analiz olunan məhlul (12.2.3.1 yaxud 12.2.3.2 bəndi ilə alınan) tökülür və cihaza əlavə olunmuş təlimata uyğun interferension filtrindən istifadə etməklə, 590nm dalğa uzunluğunda 
natriumun 770nm–da kaliumun şüalanma xətlərinin intensivliyini ölçməklə, fotometrləmə aparılır. Bütün ölçmələr iki dəfədən az olmayaraq təkrarlanır.
      
Təyinatlardan alınan nəticələrdən dərəcələnmə qrafiki qurulur, koordinatlarda «natriumun ( kaliumun ) şüalanmasının intensivliyi»–dərəcələnmiş məhlullarda elementlərin qatılığı mq/dm3–la hansılara görə elementlərin qatılıqları analiz olunan məhlullarda təyin olunur, fotometrləmə eyni vaxtda dərəcələnmə  ilə birlikdə aparılır.

        Dərəcələnmə qrafikləri hər kütləvi təyinat üçün qurulur.
12.2.3.4   Suda  həll  olan  natrium  və  kalium  oksidlərinin  təyini  analizinin   aparılması
1,0q nümunə çəkisi 150–200sm3 həcmli stəkana tökülür, arası kəsilmədən qarışdırmaqla 100sm3 isti ( 80–90 )ºC temperaturunda su tökülür, maqnit qarışdırıcısında qızdırmaqla 15 dəqiqə müddətində qarışdırılır. Sonra məhlul 250 sm3 həcmli ölçü kolbasına süzülür, filtrdəki çöküntü 50 sm3 soyuq su ilə yuyulur, filtrata 6sm3 xlorid turşusu və zərurət olarsa, ( 12.2.2.2 bəndinə bax ) 0,5q bir əvəz edilmiş ammonium fosfat əlavə olunur. Fotometrləmə 12.2.3.3 bəndinə uyğun aparılır.
 12.2.4  Nəticələrin işlənməsi
           Natrium ( kalium ) oksidlərinin (
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– təyin olunan elementin qrafikə görə tapılmış kütləsi, mq/dm3;
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–analız olunan məhlulun ümumi həcmi, sm3;
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–nümunə çəkisinin kütləsi, q.

13   SƏRBƏST KALSİUM  OKSİDİNİN TƏYİNİ
     
 13.1  Təkrarlanan səhvlər və paralel təyinatların nəticələri arasındakı uyğun-
suzluq cədvəl 13-də göstərilən qiymətlərdən yuxarı olmamalıdır.
Cədvəl 13                                                                                               faizlə
	Sərbəst kalsium oksidi,

kütlə payı
	 Su
	Rmax

	1,0– ə qədər, 1,0  də daxil olmaqla

 1,0– dən yuxarı, 2,0-ə qədər, 2,0  də daxil olmaqla

 2,0 – dən çox 10,0–a qədər, 10,0 da daxil olmaqla

10,0–dan yuxarı, 25,0–ə qədər, 25,0  də daxil olmaqla
	±0,04

±0,04

±0,30

±0,45


	0,06

0,10

0,40

0,60


 13.2 Etilen – qliserat  üsulu
           Bu üsul analiz olunan nümunələrin təzə əzilmiş tozundan kalsium oksidinin etanol-qliserin, yaxud  etanol-etilenqlikol   məhlulları  ilə (sonralar–həlledicilərlə) 
ayrılmasından əmələ gələn qliseratın, yaxud etilen-qlikolat kalsinin benzoy turşusunun etanol məhlulu ilə fenolftalein indikatorunun iştirakı ilə titrlənməsinə əsaslanır.
13.2.1  Analizin vasitələri
          Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
          Mufel sobası.
         
Quruducu şkaf.
          Libix soyuducusu.
          Əks soyuducu.
          Spirt ölçən.
          ГОСТ 8677-ə uyğun kalsium oksid.
          ГОСТ 4530-a uyğun kalsium karbonat.
          Təzə yanmış kalsium oksidi : kalsium oksidi yaxud kalsium karbonat mufel sobasında 4 saatdan az olmayaraq, 950ºC temperaturundan az olmamaqla közərdilir. Közərdilmiş material eksikatorda soyudulur və tez 13.2.2.1 bəndinə müvafiq spirtin susuzlaşması üçün istifadə olunur.
ГОСТ 18300-ə uyğun saflaşdırılmış texniki etil spirti.
ГОСТ 4328 –ə uyğun natrium hidroksid, 0,1mol/dm3 ( 0,1M ) molyar qatılıqlı spirtli məhlul.

  
 ГОСТ 6259-a uyğun qliserin, yaxud ГОСТ 10164-ə uyğun etilenqlikol;
  
 ГОСТ 10521-ə uyğun benzoy turşusu, 0,1mol/dm3 molyar qatılıqlı  spirtli məhlul.
  
 ГОСТ 4108-ə uyğun barium xlorid.
  
 Fenolftalein indikatoru.
  
 Kalsium xlor borusu.
   
 Natron əhəngi.
 
 Şüşə muncuqlar: muncuq formasında, yaxud yuyulmuş və sonra közərdilmiş kvars qumu.
 13.2.2   Analizə hazırlıq
           13.2.2.1  Reagentlərin   susuzlaşdırılması
     
 Mütləq spirt aşağıdakı kimi hazırlanır: 2/3dm3 həcmli yumrudib kolbanın yarısına qədər təzə yandırılmış kalsium oksidi tökülür və üzərinə kolbanın 2/3-nə qədər etil spiriti əlavə olunur. 
   
 Spirt kalsium oksidin üzərində 2-3 sutka qalır, bu zaman kolbanın ağzı kalsiumlu xlor borusu olan rezin tıxacla möhkəm bağlanır. Bu müddət keçəndən sonra,  kolba əks soyuducu ilə germetik bağlanıb, qaynayan su-buxar vannasına qoyulub 5-6 saat qaynadılır. Spirtin buxarlarının alovlanmaması üçün su-buxar vannası spiralı bağlı elektrik plitəsinə qoyulur.

     
Qaynama qurtardıqdan sonra əks soyuducu çıxardılır və kolba mərkəzi dəliyinə əyilmiş, boru qoyulmuş rezin tıxacla bağlanılır. Kolba çıxışında allonj iki 
deşiyi olan 1 litr həcmli quru kolba ilə birləşmiş olan Libix soyuducusuna birləşdirilir. 2-ci deşiyə kalsiumlu boru qoyulur. Spirtin atmosferə uçmaması üçün bütün birləşmələr germetik olmalıdır.

     
Birinci qovulmuş 15-20sm3 spirtlə qəbuledici yaxalanır, qovulmanın axırıncı payından 20sm3-u titirli məhlulların hazırlanmasında istifadə etmək olmaz.

     
Alınmış susuz spirt 20ºC qədər soyudulur və qatılığı ГОСТ 3639-a müvafiq 
spirt ölçən ilə yoxlanılır. Əgər spirt 99,8%-dən az alınarsa, onu ikinci dəfə yanmış 
kalsium oksidinun yeni payı üzərində saxlayıb,spirit 100%-ə çatdırırlar.
Alınmış susuz spirt ağzı germetik bağlanmış qabda saxlanılır.

Susuz qliserin aşağıdakı kimi hazırlanır: istiyə davamlı 300sm3 həcmli stəkana 250-300sm3 qliserin tökülür və 3 saat müddətində (160-170)ºC temperaturunda qızdırılır. Temperatur qliserinə termometr salmaqla yoxlanılır.

      
Susuzlaşmış və soyudulmuş qliserin 250-300sm3 həcmli quru kolbaya tökülür və rezin tıxacla  germetik bağlanır.
    
 Susuz benzoy turşusu eksikatorda sulfat turşusu üzərində sabit çəkiyə gələnə qədər bir sutka qurutmaqla  alınır.

   
 Susuz barium xlorid quruducu şkafda 130ºC temperaturda qurudulmaqla hazırlanır.

13.2.2.2   Həlledicilərin  hazırlanması

     
Etanol-qliserinli həlledici belə hazırlanır: (100-125)ºC temperatura qədər kolbada qızdırılmış 200sm3 susuz qliserində 15q susuz barium xlor həll edilir. Məhlul soyudulur 1dm3  susuz spirt  və 0,1q fenolftalein indikatoru əlavə edilir. Alınan həlledici, natrium hidroksidin spirtli məhlulunu və benzoy turşusunu damcı-damcı əlavə etməklə, açıq-çəhrayı rəng alınana qədər neytrallaşdırılır.
     
Etilenqlikol həlledicisi susuz qliserin əvəzinə, susuz etilenqlikol işlətməklə hazırlanır.

     
13.2.2.3  Benzoy  turşusu  məhlulunun  kalsium  oksidinə  görə  titrinin  təyini
    
 0,2q kalsium oksidi, yaxud kalsium karbonat nümunə çəkisi platin putada 2-3 saat müddətində (950-1000)ºC temperaturunda sabit çəkiyə gələnə qədər közərdilir.
Alınan oksid əzilir və yenidən həmin temperaturda 30 dəqiqə müddətində közərdilir, sonra eksikatorda natron əhənginin üzərində soyudulur.

     
 150sm3 həcmli üç yumrudib, yaxud konusvari kolbaya şüşə muncuqlar yerləşdirib 30-40sm3 həlledici tökülür, ağzı bağlı büksdə ölçülmüş təzə hazırlanmış 0,03-0,04 q kalsium oksidi tez əlavə olunub, sürətlə qarışdırılır və germetik əks soyuducuya bağlanır.
Məhlul qum vannasında qaynayana qədər qızdırılır və məhlul tünd çəhrayı rəng alınana qədər qaynadılır.
     
Sonra kolba soyuducudan açılır və həmin saat   içərisindəki  məhlulun  rəngi 
itənə qədər titirlənir.Yenidən kolba əks soyuducuya bərkidilir və məhlul qaynadılır. Qaynama və titrlənmə sonrakı qaynamadan 20-30 dəqiqə müddətində rəng itənə qədər əvəzlənir.

Benzoy turşusu məhlulunun titri (
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-kalsium oksidi nümunəsinin kütləsi, q;
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-titrlənməyə sərf olunan benzoy turşusu məhlulunun həcmi, sm3.
Titrin qiyməti üçün üç titirləmədən az olmayaraq, orta hesabi qiyməti qəbul olunur.

13.2.3   Analizin aparılması
Sərbəst kalsium oksidinin ehtimal olunan kütlə payından asılı olaraq, təzə əzilmiş nümunədən  0,1-0,5q 150sm3  həcmli konusvari yaxud yumru dib kolbaya yerləşdirilir və üzərinə 30-40sm3  həlledici tökülür, çalxalanır. Kolba əks soyuducuya bərkidilib, qum vannasında 20-30 dəqiqə qaynadılır. Məhlulun rəngi çəhrayı olan kimi kolba soyuducudan açılır və isti halda həmin saat benzoy turşusu məhlulu ilə titrlənir. Qaynama və titirləmə 20-30 dəqiqə müddətində sonrakı qaynamada   rəng  itənə  qədər əvəzlənir,  bundan  sonra  titrləmə   qurtarmış hesab olunur.
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1.Sərbəst kalsium oksidinin kütlə payı 0,1 %-dən az olarsa, nümunə çəkisi 1,0 q-a qədər artırılır. 
   
 2.Sərbəst  kalsium oksidinin təyini üçün nümunə ağzı parafinlənmiş qabda saxlanılır.

          13.2.4  Nəticələrin işlənməsi
          Sərbəst kalsium oksidinin 
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-analiz olunan məhlulda titrlənməyə sərf olunan benzoy turşusunun həcmi, sm3;
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-nümunə çəkisinin kütləsi, q.

14  MANQAN (II) OKSİDİNİN  TƏYİNİ
     
14.1 Təkrarlanan səhv və paralel təyinatların nəticələri arasındakı fərq cədvəl 14-də göstərilən qiymətlərdən artıq olmamalıdır.

  Cədvəl 14                                                                         faizlə

	Manqan oksidinin kütlə payı
	Sn
	Rmax

	0,5-ə qədər, 0,5 daxil olmaqla 

0,5-dən çox, 1,0-ə qədər, 1,0 də daxil olmaqla 

1,0-dən çox, 2,0 də daxil olmaqla 

2,0-dən çox, 5,0-ə qədər, 5,0 də daxil olmaqla

5,0-dən çox, 20,0-ə qədər, 20,0 də daxil olmaqla
	±0,04
±0,05

±0,10             ±0,20

±0,60
	0,05
0,07

0,15             0,30

0,85


 14.2   Fotometrik  permanqanat  üsulu
     
 Bu üsul iki valentli manqan ionlarının nitrat mühitində ammonium persulfatla gümüş ionlarının iştirakı ilə bənövşəyi-çəhrayı rəngli permanqanat ionlarına qədər oksidləşməsinə əsaslanır.
          14.2.1  Analizin vasitələri
          Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
     
Qatılıq fotoelektrokalorimetri.
          6.4.1. bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.
ГОСТ 10929-a uyğun hidrogen peroksidi və 1:10 nisbətli məhlul.
   
ГОСТ 4461-ə uyğun azot turşusu və 1:4nisbətli məhlul və 1mol/dm3  ( 1M ) molyar  qatılıqlı.
   
6552 ГОСТ-na uyğun ortofosfor turşusu.

    
ГОСТ 1277-yə uyğun gümüş nitrat,qatılığı 2 q/dm3 olan məhlul.
     
ГОСТ 20490-a uyğun kalium permanqanat, yaxud standart-titr, molyar qatılıqlı məhlul ekvivalent-maddə 0,1mol/dm3  ( 0,1 N ).
ГОСТ 20478-ə uyğun ammonium persulfat;
         Askorbin turşusu ( qida ).

         ГОСТ 7298-ə uyğun hidroksilamin sulfat.
14.2.2  Analizə hazırlıq
         14.2.2.1   Standart məhlulların   hazırlanması
Manqan oksidinin standart məhlulunu (A məhlulu) hazırlamaq üçün standart titrli kalium permanqanat 1dm3 suda həll edilir, A məhlulunda manqan oksidinin kütlə qatılığı -1,419mq/sm3olmalıdır.
       
Manqan oksidi işçi standart məhlulunu ( B məhlulu ) hazırlamaq üçün 14,1 sm3  A məhlulu  200sm3-lik  ölçü  kolbasında  nişana  qədər su ilə durulaşdırılır və 
diqqətlə qarışdırılır. B məhlulunda manqan oksidinin  kütlə qatılığı 0,1mq/sm3-dir.
       
 14.2.2.2   Dərəcələnmə  qrafikinin   qurulması
        
 100sm3 həcmli 5 ədəd ölçü kolbalarına müvafiq olaraq, 2,5; 5,0; 7,5; 10,0; 15,0sm3  B məhlulu tökülür ki, bu da 0,25; 0,50; 0,75; 1,00; 1,5mq manqan oksidinə uyğun gəlir, nişana qədər 1mol /dm3 (1M) qatılıqlı azot turşusu məhlulu ilə durulaşdırılır, qarışdırılır və alınan dərəcəli məhlullar distillə edilmiş suya nisbətən işığı udan qatının qalınlığı 10mm olan küvetdən və maksimum işıq keçirməsi dalğa uzunluğu 530nm olan yaşıl işıq filtrindən istifadə etməklə, fotometrlənir.

        
Optik sıxlığın təyini nəticələrindən  və fotometrlənən həcmlərdə manqan oksidinin qatılığından istifadə etməklə, dərəcələnmə qrafiki qurulur, yaxud kalibrləmə tənliyi tərtib edilir.

 14.2.3   Analizin aparılması
        
 Ehtimal olunan manqan oksidinin kütlə payından asılı olaraq, nümunə çəkisinin 0,1-0,5q kütləsi 2q əritmə üçün qarışıqla putada əridilir. Ərinti 150sm3-lik stəkanda 50sm3  (50-70)ºC temperatura qədər qızdırılmış 1:4 nisbətli azot turşusunda həll edilir. Puta minimum az miqdar su ilə yuyulur və məhlul 100-250 sm3 həcmli ölçü kolbasına keçirilir.

Manqan 4 oksidin qonur lopalarının ayrılması mümkündür. Bu halda analiz olunan məhlula 1-2 damcı hidrogen peroksidi yaxud kristallik askorbin turşusu əlavə olunur. Sonra şəffaf məhlul su ilə nişana qədər çatdırılıb, qarışdırılır.

Analiz olunan məhlulun 10-15sm3  həcmində alikvot hissəsi 100sm3  həcmli 

ölçü kolbasına ayrılır, 5sm3 ortofosfor turşusu, 5sm3 gümüş nitrat, 2-3q peraammonium sulfat əlavə edilir və kolba su-buxar vannalarında intensiv rəng sabitləşənə qədər qızdırılır, sonra kolba soyudulur, su ilə nişana qədər çatdırılır və 14.2.2.2 bəndinə uyğun fotometrlənir.

         14.2.4  Nəticələrin işlənməsi

        
Manqan iki oksidinin kütləsi milliqramlarla dərəcələnmə qrafikinə görə tapılır və elementin kütlə payı düstur 7 ilə hesablanır. Bilavasitə manqan oksidinin faizlə kütlə payı «optiki sıxlıq-elementin kütlə payı %-lə» koordinatlarında qurulmuş dərəcələnmə qrafikinə görə, yaxud kalibrlənmə tənliyinə görə tapılır.

        Nümunə çəkisinin dəyişməsi, alikvot hissənin, yaxud durulaşma kimi dərəcələnmə şərtindən kənara çıxma olarsa, hesablama düstur 8-ə görə aparılır.
14.3  Fotokalorimetrik    formaldoksim    üsul

Üsul, iki valentli manqan ionlarının qələvi mühitində formaldoksim ilə qırmızı-qonur rəngə boyanmış üç valentli manqan formaldoksimatın əmələ gəlməsinə əsaslanır. Üç valentli dəmirin maneçilik təsiri, onun iki valentliyə reduksiya olunması ilə aradan qaldırılır. Qalan iştirak edən hidroksidlər üçetanolamin və natrium flüorid ilə maskalanır. Xloridin iştirakı mane olmur ki, bu da manqan oksidinin ( II ) kütlə payını 6.4.3. bəndi ilə hazırlanmış turş məhluldan təyin etməyə imkan verir.

14.3.1  Analizin vasitələri
       
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
       
Qatılıq fotoelektrokolorimetri.
       
ГОСТ 3118-ə uyğun hydrogen xlorid turşusu və 1:3 nisbətli məhlul.
       
ГОСТ 3760-a uyğun sulu ammonyak: 100sm3 ammonyak 250sm3 qədər su ilə durulaşdırılır.
       
Askarbin turşusu.
       
ГОСТ 195-ə uyğun susuz natrium sulfat, 1 mol/dm3  molyar qatılıqı məhlul.
       
ГОСТ 5456-ya uyğun hidroksilamin hidroxlorid.
       
ГОСТ 1625-ə uyğun 40 % kütlə paylı texniki formalin.
       
ГОСТ 4463-ə uyğun natrium flüorid.
       
ТУ 6-09-2448-ə uyğun trietanolamin.
       
ТУ 6-09-07-574-ə uyğun formaldoksim, 20q/dm3 kütlə qatılıqlı məhlul: 4q hidroxlorid hidroksilamin və 5sm3 formalin məhlulu 250sm3 suda həll edilir.

      
Maskalayıcı reagent ( MR ): 5q natrium flüorid və 10sm3 trietanolamin     300 sm3 suda həll edilir, məhlul süzülür və 1dm3 qədər su ilə durulaşdırılır.
       
ГОСТ 20490-a uyğun kalium manqanat yaxud standart-titr, 0,1mol/dm3 (0,1N) maddə-ekvivalent molyar qatılıqlı məhlul.

14.3.2   Analizə hazırlıq
14.3.2.1  Standart   məhlulların   hazırlanması

         
Manqan oksidinin standart məhlulu (A məhlulu) 14.2.2.1 bəndinə uyğun hazırlanır.

Manqan oksidinin işçi standart məhlulunu  (B məhlulu) hazırlamaq üçün 14,1sm3 A məhlulu 300sm3 həcmli stəkana tökülür, 200sm 1:3 xlorid turşusu, 3-5  damcı natrium sulfid, kalium permanqanat rəngsizləşənə qədər əlavə olunur.                                                                   
Məhlul sulfid anhidridinin iyi itənə qədər qaynadılır, 1dm3 həcmli ölçü kolbasına keçirilir, otaq temperaturuna qədər soyudulur, su ilə nişana qədər çatdırılır və qarışdırılır. B məhlulunda manqan oksidinin qatılığı-0,02mq/sm3-dır. 
14.3.2.2  Dərəcələnmə    qrafikinin    qurulması
5 ədəd 100sm3 tutumlu ölçü kolbalarına uyğun olaraq, 1, 2, 3, 4, 5sm3 B məhlulu tökülür ki, onlar 0,02; 0,04; 0,06; 0,08; 0,10mq manqan oksidinə uyğun gəlir, hər birinə 5sm3 xlorid turşusu, 20sm3 su, 5sm3 MR, 8sm3 ammonyak məhlulu, 5sm3 formaldoksim əlavə olunur, su ilə nişana çatdırılır, qarışdırılır və 30 
dəqiqə saxlanılır.

Alınan dərəcələnmiş məhlullar distillə edilmiş suya nisbətən, göy işıq filtrindən maksimum işıq  keçirməsi 420-453nm  uzunluqlu dalğada və işığı udan qatının qalınlığı 20mm olan küveytdən istifadə etməklə fotometrlənir.
Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələrdən və fotometrlənən həcmlərdəki manqan oksidinin məlum qatılığından dərəcələnmə qrafiki qurulu, yaxud kalibrləmə tənliyi tərtib edilir.

14.3.3  Analizin aparılması
        
6.4.3 bəndinə uyğun olan turş məhluldan  25sm3 həcmli alikvot hissəsi ayrılır və 100 sm3 tutumlu ölçü kolbasına tökülür, 25 sm3 su, 5 sm3 MR, 0,05 q 

askarbin turşusu, 8 sm3 ammonyak məhlulu və 5 sm3 formaldoksil əlavə olunur. Sonrakı əməliyyatlar - 14.3.2.2 bəndinə uyğun aparılır.

14.3.4  Nəticələrin işlənməsi-14.2.4 bəndində olduğu  kimidir. 
15  XROM  OKSİDİNİN  TƏYİNİ
15.1 Təkrarlanan səhvlər və paralel təyinatların nəticələri arasındakı uyğunsuzluq cədvəl 15-də göstərilən qiymətlərdən yuxarı olmamalıdır. 
Cədvəl 15                                                                                     Faizlə    
	Xrom oksidinin kütlə payı
	       St
	      Rmax

	0,3-ə qədər, 0,3 də daxil olmaqla

0,3-dən yuxarı 1,0-ə  qədər, 1,0- də daxil olmaqla

1,0- dən yuxarı 3,0-ə qədər, 3,0-də daxil olmaqla

3-dən yuxarı 8,0-ə qədər, 8,0 də daxil olmaqla
	    ±0,02

    ±0,07

    ±0,18

    ±0,40
	      0,03
      0,10

      0,25

       0,50


 15.2   Fotokolorimetrik    üsul
  
Üsul, difenilkarbozidin 6-valentli xrom ionları ilə qarşılıqlı təsirindən turş mühitdə qırmızı-bənövşəyi rəngə boyanmış birləşmənin əmələ gəlməsinə əsaslanır.

    
Reaksiya bir neçə saniyə müddətində keçir.

    
3-valentli dəmirin maneçilik təsiri, onu rəngsiz fosfat kompleksinə keçirməklə aradan götürülür.
15.2.1  Analizin vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
   
Qatılıq fotoelektrokolorimetri;
   
ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu və 1:5 nisbətli məhlul;
   
ГОСТ 6552-yə uyğun ortofosfor turşusu, 1:2 nisbətli məhlul;
   
ГОСТ 18300-ə uyğun saflaşdırılmış texniki etil spirti.

Difenilkarbozid: 0,25q difenilkarbozidi zəif qızdırmaqla 100sm3 1:1nisbətli etil spirtində həll edirlər. Difenilkarbozid davamlı deyil, onun məhlulu bilavasitə təyinatdan   əvvəl  hazırlanır.

   
 Yenidən kristallaşdırılmış və 130ºC    temperaturunda sabit çəkiyə qədər qurudulmuş. ГОСТ 4220-ə uyğun kalium 2-xromat.
   
6.4.1 bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.

  
15.2.2   Analizə hazırlıq
   
15.2.2.1   Standart   məhlulların   hazırlanması
 
Kalium 2-xromatın 0,0484q nümunə çəkisi 100sm3 suda həll edilir, məhlul 250sm3 tutumlu ölçü kolbasına keçirilir, su ilə nişana qədər durulaşdırılır və diqqətlə qarışdırılır.
    
Bu məhlulun 50sm3 həcmli alikvot hissəsi 250sm3 tutumlu ölçü kolbasında nişana qədər su ilə durulaşdırılır. Standart məhlulda xrom oksidinin qatılığı - 0,02 mq/sm3-dur.  

  
15.2.2.2  Dərəcələnmə   qrafikinin   qurulması
5 ədəd 100sm3 tutumlu ölçü kolbalarına uyğun olaraq, 0,4; 0,8; 1,2; 1,6; 2,0 sm3 standart məhlulu tökülür ki, onlar da 0,008; 0,016; 0,024; 0,032; 0,040q xrom oksidinə uyğun gəlir, təxminən 70sm3-a qədər su ilə durulaşdırılır, hər kolbaya 1,5 sm3 xlorid turşusu, 4sm3 ortofosfor turşusu əlavə edib, diqqətlə qarışdırılır, sonra 1,5sm3 difenilkarbozid əlavə olunur, su ilə nişana qədər durulaşdırılır, yenidən qarışdırılır və 5-7 dəqiqədən sonra alınan dərəcələnmiş məhlullar distillə edilmiş suya nisbətən yaşıl işıq filtrlərindən maksimum işıq keçirməsi 530-536nm uzunluqlu dalğada və işığı udan qatının qalınlığı 30mm olan küvetdən istifadə etməklə fotometrlənir. Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələrdən və fotometrlənən həcmlərdəki xrom oksidinin məlum qatılığından dərəcələmə qrafiki qurulur, yaxud kalibrləmə tənliyi tərtib edilir.

          15.2.3  Analizin aparılması
0,2-0,5q nümunə çəkisi  (xrom oksidinin ehtimal olunan kütlə payından asılı olaraq) 2q  əritmə  üçün olan qarışıqla əridilir. Ərinti soyuduqdan sonra 40-50sm3 

xlorid turşusunda həll edilir, məhlul 100 sm3 tutumlu ölçü kolbasına keçirilir, su ilə nişana çatdırılır və diqqətlə qarışdırılır.
Xrom oksidinin kütlə payını təyin etmək üçün alınan məhlulun 10-25sm3 (elementin ehtimal olunan kütlə payından asılı olaraq) alikvot hissəsi 100sm3 tutumlu ölçü kolbasına tökülür, 50-60sm3 su, 4 sm3 ortofosfor turşusu əlavə olunur və qarışdırılır. Sonra 1,5sm3 difenilkarbozid əlavə olunur, nişana qədər su ilə durulaşdırılır, qarışdırılır və 5-7 dəqiqədən sonra 15.2.2.2 bəndinə uyğun fotometrlənir.
15.2.4  Nəticələrin işlənməsi
Xrom oksidinin milliqramlarla kütləsi dərəcələnmə qrafikinə görə tapılır və elementin həqiqi kütlə payı  düstur 7-ə görə hesablanır.

Bilavasitə xrom oksidinin %-lə kütlə payı «optiki sıxlıq-elementin kütlə payı %-lə» koordinatlarında qurulmuş dərəcələnmə qrafikinə görə təyin edilir, yaxud kalibrləmə tənliyinə görə tapılır.  
16  FOSFOR (V)   OKSİDİNİN  TƏYİNİ
16.1 Təkrarlanan səhvlər və paralel təyinatların nəticələri arasındakı uyğunsuzluq  cədvəl 16-da göstərilən qiymətlərdən yuxarı olmamalıdır.
 Cədvəl 16                                                                     Faizlə

	Fosfor oksidinin kütlə payı
	St
	R max

	0,5-ə qədər, 0,5 də daxil olmaqla

0,5-dən yuxarı, 1,0-ə qədər, 1,0 də daxil olmaqla

1,0-dən yuxarı, 3,0-ə qədər, 3,0 də daxil olmaqla
	±0,03

±0,7

±0,20
	0,04

0,10

0,25


16.2   Fotokolorimetrik   üsul
Üsul,  fosfor  molibdatın  heteropola  turşusunun  natrium  molibdat  ilə   turş mühitdə hidrazin sulfat ilə reduksiyasından göy rəngə boyanmış kompleksinin əmələ gəlməsinə əsaslanır.

16.2.1  Analizin vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
       
Mufel sobası. mol/dm3 (10M) molyar qatılıqlı məhlul
 5 q natrium molibdat 200sm3 10mol/dm3 (10M) molyar qatılıqlı sulfat turşusu məhlulunda həll edilir
      
ГОСТ 5841-ə uyğun hidrazin sulfat, 1,5q/dm3 qatılıqlı məhlul (sonralar-reduksiyaedici) 
ГОСТ 24363-ə uyğun kalium hidroksid, 3mol/dm3 (3M) molyar qatılıqlı məhlul
     
ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu və 1:3 nisbətli məhlul
          İsti sulu məhluldan 2 dəfə yenidən kristallaşmış və 110ºC temperaturunda sabit çəkiyə qədər qurudulmuş,ГОСТ 4198-ə uyğun birəvəzli kalium fosfat 

Eksikatorda  sulfat turşusu qatı üstündə, yaxud kip şüşə qapaqlı şüşə qabda saxlanılır.
Fenolftalein indikatoru.

    
6.4.1 bəndinə uyğun hazırlanmış əritmə üçün qarışıq.

16.2.2  Analizə hazırlıq
     
16.2.2.1  Standart   məhlulun   hazırlanması
Birəvəzli kalium fosfatın 0,1917q  nümunə çəkisi 100-150sm3 suda həll edilir, 1dm3 tutumlu ölçü kolbasına keçirilir, su ilə nişana qədər durulaşdırılır və qarışdırılır. Sonra 100sm3 hazırlanmış məhlul su ilə 500sm3-ə qədər durulaşdırılır. Standart məhlulda fosfor oksidinin kütlə qatılığı - 0,02mq/sm3-dur.

16.2.2.2  Dərəcələnmə   qrafikinin   qurulması
50sm3 tutumlu 4 ölçü kolbasına uyğun olaraq, 1; 2; 3; 4sm3 standart məhlulu tökülür ki, bu da uyğun olaraq, 0,02; 0,04; 0,06 və 0,08mq fosfor oksidinə uyğun gəlir. Hər kolbaya 25-30sm3 su, 5sm3 natrium molibdenat məhlulu, 2sm3 hidrazin sulfat əlavə edib, su ilə nişana qədər çatdırılır .Məhlul qarışdırılır və 10 dəqiqə qaynayan su-buxar vannasına yerləşdirilir, bundan sonra otaq temperaturuna qədər soyudulur və alınmış dərəcələnmiş məhlullar  656-680nm dalğa uzunluqlu  qırmızı işıq filtrindən və işıq udma qatının qalınlığı 20nm olan küvetdən istifadə etməklə distillə edilmiş suya nisbətən fotometrlənir.

Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələrə və fotometrlənən həcmlərdəki fosfor oksidinin məlum qatılıqlarına müvafiq  dərəcələnmə qrafiki qurulur, yaxud kalibrləmə tənliyi tərtib edilir.

16.2.3  Analizin aparılması
Fosfor oksidinin ehtimal olunan kütlə payından asılı olaraq, təyinat  ya 6.4.3 bəndinə müvafiq hazırlanmış  xlorid turşusu məhlulunun alikvot hissəsindən,  ya da 6.4.3  bəndinə  uyğun  ayrı  nümunə  çəkisindən  hazırlanmış   məhlulun    alikvot hissəsində aparılır.
25sm3  analiz olunan məhluldan pipet ilə götürüb, 50sm3 tutumlu ölçü kolbasına keçirilir. Qabaqcadan bu məhluldan 25sm3 stəkana, yaxud kolbaya keçirilir və kalium hidroksid ilə fenolftaleinə görə neytrallaşdırılır. Neytrallaşdırmanı keçən qələvinin miqdarı analiz olunan məhlula tökülür, sonra 5 sm3  natrium molibdat məhlulu, 2sm3 hidrazin sulfat məhlulu əlavə olunur, su ilə nişana çatdırılır, qarışdırılır və 10 dəqiqə qaynayan su-buxar vannasında saxlanıldıqdan sonra soyudulur və 16.2.2.2 bəndinə müvafiq fotometrlənir.
16.2.4  Nəticələrin işlənməsi
  
Fosfor oksidinin milliqramlarla miqdarı dərəcələnmə qrafikinə görə tapılır və elementin həqiqi kütlə payı düstur 7-yə görə hesablanır.
Fosfor oksidinin kütlə payı  faizlə bilavasitə dərəcələnmə qrafikinə görə «optiki sıxlıq-elementin kütlə payı faizlə» koordinatlarında təyin edilir, yaxud kalibrləmə tənliyinə görə tapılır.
17  BARİUM  OKSİDİNİN  TƏYİNİ
17.1  Təkrarlanan səhvlər və paralel təyinatların nəticələri arasındakı fərq cədvəl 17-də göstərilən qiymətlərdən artıq olmamalıdır.

Cədvəl 17                                                                            faizlə  

	Barium oksidinin kütlə

payı
	  St
	    R max

	1,0-ə qədər, 1,0 də daxil olmaqla

1,0-dən yuxarı, 4,0-ə qədər, 4,0 də daxil olmaqla

4,0-dən yuxarı, 10,0-a qədər, 10,0 da daxil olmaqla

10,0-dan yuxarı, 15,0-ə qədər, 15,0 də daxil olmaqla
	±0,04

±0,15
±0,30
±0,40
	0,06

0,20

0,40

0,60


17.2  Qravimetrik   üsul
   
Bu üsul barium oksidinin turş məhlulda barium sulfat formasında çökməsindən və ayrılmış çöküntünü çəkməklə barium oksidinun kütlə payının tapılmasına əsaslanır.
   
Analiz olunan nümunədəki metasilikat turşusu həll olmuş formada olduğundan barium oksidinin təyininə maneçilik yaratmır.

17.2.1   Analizin vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
    
Mufel sobası;
    
ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu və 1:3 nisbətli məhlul;
    
ГОСТ 4204-ə uyğun sulfat turşusu, 50q/dm3 qatılıqlı məhlul;
    
ГОСТ 3760-a uyğun sulu ammonyak, 1:1,5 nisbətli məhlul;
         
ГОСТ 1277-ə uyğun gümüş nitrat, 10q/dm3 qatılıqlı məhlul;
          6.4.1  bəndinə müvafiq əritmə üçün qarışıq.

17.2.2   Analizin aparılması
0,5q materialın nümunə çəkisi 2q əritmə üçün qarışıqla əridilir. Soyuduqdan sonra ərinti 40-50sm3 ilıq xlorid turşusu məhlulunda 300-400sm3 tutumlu  stəkanda   tam   həll  olana qədər  həll edilir. Alınan  məhlul su  ilə  200-250sm3-ə qədər durulaşdırılır, barium sulfat çökərsə fikir vermədən, hidroksidin yüngül bulanıqlığı alınana qədər ammonyakla neytrallaşdırılır, hansı ki, bir neçə damcı xlorid turşusu 
ilə həll edilir və məhlula həmin turşunun 2sm3 artığı əlavə olunur.

       
Sonra məhlul qaynayana qədər qızdırılır, 15sm3 sulfat turşusunun qaynar məhlulu əlavə edilir və 1- 2 dəqiqə müddətində qaynadılır. Məhlul çöküntü ilə birlikdə ilıq yerdə o qədər saxlanılır ki, çöküntünün üzərindəki məhlul şəffaf olsun. Sonra iki qat sıx «göy lentli» filtrdən 500sm3 tutumlu ölçü kolbasına süzülür və xlor ionuna reaksiya itənə qədər isti su ilə yuyulur. Çöküntü filtr ilə birlikdə əvvəlcədən közərdilmiş və çəkilºC temperaturunda 20-30 dəqiqə müddətində közərdilir. Közərdilmiş çöküntü ilə birlikdə puta eksikatorda soyudulur və çəkilir.

Közərmə sabit çəki alınana qədər davam etdirilir.

       
Çöküntü ayrılandan sonra alınan filtrat su ilə nişana qədər durulaşdırılır, qarışdırılır və 7.2 bəndinə uyğun  kalsium oksidinin kütlə payını təyin etmək üçün istifadə edilir. 
17.2.3  Nəticələrin işlənməsi
Barium oksidinin
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 - közərdilmiş  barium sulfat çöküntüsü ilə putanın kütləsi, q;
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 - boş közərmiş putanın kütləsi, q;
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 - nümunə çəkisinin miqdarı, q;
0,657 - barium sulfatın barium oksidinə keçmə əmsalı.
     
17.3  Fototurbidimetrik    üsul
Bu üsul, barium və sulfat – ionlarının turş mühitdə müdafiəçi kolloidin iştirakı ilə qarşılıqlı təsirlərindən barium sulfat suspenziyasının əmələ gəlməsinə və bulanıqlılıq dərəcəsinin fotometrlənməsinə əsaslanır.
17.3.1 Analizin vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
     
Mufel sobası;
     
Qatılıq fotoelektrokalorimetri;
     
ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu 1:3 nisbətli məhlul;
          ГОСТ 6552-yə uyğun ortofosfat turşusu;
ГОСТ 10163-ə uyğun həll olan nişasta: 0,5q kraxmal 100sm3 qaynar su ilə qarışdırılır, 5 dəqiqə qaynadılır, süzülür və qaynadılır;
         ГОСТ 4145-ə uyğun kalium sulfat;
         ГОСТ 3158-ə uyğun barium sulfat;
     
6.4.1 bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.

17.3.2  Analizə hazırlıq

          17.3.2.1 Standart   nümunələrin   hazırlanması
5 ədəd SSN 5q xammal qarışığı nümunəsinə uyğun olaraq, 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5q barium sulfat əlavə olunur ki, alınmış standart nümunələrdə barium oksidinin 
kütlə payı uyğun olaraq, 1,29; 2,58; 3,72; 4,87; 5,97 %  olsun. 
    
Qarışıqlar diqqətlə qarışdırılır və elementin kütlə payı 17.2.2 bəndinə uyğun yoxlanılır, bundan sonra standart nümunələrdə barium oksidinin kütlə payına korrektə edilir.

    
Barium oksidinin kütlə payı 1,0%–dən az olan materialın analizi üçün elementin miqdarına görə hazırlanmış və yoxlanılmış seriya standart nümunələrə   1:4 nisbətl SSN xammal qarışığı qarışdırılır , bununla da 2-ci seriya nümunələr alınır ki, bunlarda barium oksidinin kütlə payı 0,26; 0,51; 0,74; 0,97; 1,19 olur.

17.3.2.2  Dərəcələmə    qrafikinin    qurulması
 0,10 q standart nümunələrin nümunə çəkisi platin putaya qoyulur, 0,1q kalium sulfat və 1q əritmə üçün qarışıq əlavə olunur, diqqətlə qarışdırılır və 
(900±100) ºC temperaturunda 10 dəqiqə müddətində əridilir, ərinti puta ilə birlikdə soyudulur və 300sm3 tutumlu stəkana yerləşdirilir.

    
 Putaya 1sm3 1:3 nisbətli xlorid turşusu məhlulu və 10sm3 nişasta əlavə edilir. Maqnit elementi putanın içərisinə salınmaqla, həll olma maqnit qarışdırıcısında 5 dəqiqə müddətində aparılır və stəkan saat şüşəsi ilə örtülür. 10 sm3 xlorid turşusu məhlulu və 10 damcı ortofosfor turşusu əlavə olunmaqla, 200 sm3 su ölçü silindri ilə ölçülür, hazırlanmış məhlulun bir hissəsi ilə puta yuyulur, sonra stəkandan çıxarılır. Silindrdə qalan məhlul stəkana tökülür.

     
Barium sulfat kolloid suspenziyasının yetişməsi üçün stəkandakı məhlul 10 dəqiqə müddətində maqnit qarışdırıcıda qarışdırılır.

Alınan dərəcələnmə məhlulları işıqudma qatının qalınlığı 50mm olan küvetdən və maksimum işıqkeçirməsi 540nm dalğa uzunluqlu yaşıl işıq filtrindən istifadə etməklə, distillə edilmiş suya nisbətən fotometrlənir. Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələr və fotometrlənən həcmlərdəki barium oksidinin məlum kütlə payına görə dərəcələnmə qrafiki qurulur, yaxud kalibrləmə tənliyi tərtib edilir.

      
 Barium oksidinin kütlə payı 1,0 % –dən az olarsa, yuxarıda göstərilən bütün əməliyyatları yerinə yetirməklə, 2–ci seriya standart nümunələrdən istifadə olunur, bu halda ancaq maksimum işıqkeçirmə 490nm dalğa uzunluqlu göy işıq filtrindən istifadə olunur.

 17.3.3 Analizin aparılması
 İki putanın birinə 0,10q analiz olunan nümunəni, ikincisinə 0,10q kütlə payına görə analiz olunan nümunəyə yaxın standart nümunə yerləşdirilir. Sonra   iki putaya 0,1q kalium sulfat və 1q əritmə üçün qarışıq əlavə olunur. Sonrakı bütün əməliyyatlar 17.3.2.2 bəndinə uyğun aparılır.

17.3.4 Nəticələrin işlənməsi
Barium oksidinin kütlə payını hesablamadan əvvəl 1.18 bəndinə uyğun fotometrləmənin şərtlərinin dəyişməsinə düzəliş verilir.

     
Barium oksidinin kütlə payı % –lə bilavasitə qrafikə görə təyin edilir, yaxud kalibrləmə tənliyinə görə tapılır.

18  XLOR  İONUNUN  TƏYİNİ
18.1 Təkrarlanan səhvlər və paralel təyinatın nəticələri arasındakı fərq cədvəl 18-də göstərilən qiymətlərdən artıq olmamalıdır.
  Cədvəl 18                                                                       faizlə

	Xlor ionunun kütlə payı
	        Su
	    R max

	 1
	   2
	     3

	0,1–ə qədər, 0,1 də daxil olmaqla

0,1–dən yuxarı, 0,5–ə qədər, 0,5 də daxil olmaqla

0,5–dən yuxarı, 2,0–ə qədər, 2,0 də daxil olmaqla

 2,0-dən yuxarı, 10,0-a qədər, 10,0 da daxil olmaqla

10,0-dan yuxarı, 25,0–ə qədər, 25,0 də daxil  olmaqla

25,0–dən yuxarı
	±0,015           ±0,020

±0,050
±0,100

±0,300          ±0,400
	0,02

0,03

0,07

0,15

0,40

0,60


         18.2  Xlor   ionunun   kütlə   payı   0,5%   olanda   həcmi argentometrik   üsul
Üsul, xlor ionunun nitrat mühitində gümüş nitratın artığı iə çökməsinə və sonradan bu artığın ammonium – tiosianat, yaxud kalium tiosianat ilə indikator kimi dəmir ammonium zəyinin iştirakı ilə əks titirlənməsinə əsaslanır.
18.2.1  Analizin vasitələr
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
        
Mufel sobası;
        
ГОСТ 83-ə uyğun natrium karbonat;
ГОСТ 4461-ə uyğun azot turşusu və 1:2 nisbətli  məhlul;
          ГОСТ 1277-ə uyğun gümüş  nitrat, 0,1mol/dm3  ( 0,1 M ) molyar qatılıqlı məhlul: 17q gümüş nitrat 1dm3 tutumlu ölçü kolbasında suda həll edilir, su ilə nişana çatdırılır və qarışdırılır;
         
ГОСТ 27067-ə uyğun ammonium tiosianat, 0,1mol/dm3 ( 0,1M ) molyar qatılıqlı məhlul: 7,6q ammonium tiosianat 1dm3 tutumlu ölçü kolbasında suda  həll edilir, su ilə nişana çatdırılıb, qarışdırılır;
        
ГОСТ 4233-ə uyğun natrium xlorid, yaxud ГОСТ 4234-ə uyğun kalium xlorid, yaxud standart-titrlər, 0,1mol/dm3 ( 0,1 M ) molyar qatılıqlı məhlul.
18.2.2  Analizə hazırlıq
Əvvəlcə  gümüş nitrat  və ammonium tiosianat məhlullarının qatılıqları arasındakı nisbət təyin edilir. Bunun üçün 3 ədəd konusvarı kolbaya 10sm3  gümüş nitrat  məhlulu tökülür, 5sm3  nitrat  turşusu, 1 sm3 dəmir ammonium zəyi məhlulu və 25sm3 su əlavə olunub, ammonium tiosianat məhlulu ilə sabit qırmızıya çalan qəhvəyi rəng alınana qədər titrlənir.
Gümüş nitrat və ammonium tiosianat məhlullarının qatılıqları arasındakı 
[image: image230.wmf]həcmi nisbəti  göstərən əmsal 
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burada  Vorta  –  10sm3  gümüş nitrat məhlulunun  titrlənməsinə  sərf  olunan       ammonium tiosianatın məhlulunun həcminin orta hesabi qiyməti, sm3.
Gümüş nitrat məhlulunun titri 0,1M natrium ( kalium ) xloridə görə təyin edilir. Bunun üçün üç konusvari kolbaya 10sm3  natrium (kalium) xlorid məhlulu tökülür, büret vasitəsilə 15sm3 məhlulu, 25sm3 su, 2sm3 nitrat turşusu məhlulu,  1sm3 dəmir ammonium zəyi əlavə edib, ammonium tiosianat məhlulu ilə davamlı qırmızıya çalan qəhvəyi rəng alınana qədər titrlənir.

    
Gümüş nitrat məhlulunun titri 
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–1 sm3 gümüş nitrat məhluluna uyğun gələn xlor ionunun kütləsi, q;
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–titrlənməyə götürülmüş natrium (kalium) xlorid məhlulunun həcmi, sm3;
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–xlor ionunun çökməsinə götürülmüş gümüş nitrat məhlulunun həcmi, sm3;
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– gümüş nitrat artığının titrlənməsinə sərf olunan ammonium tiosianat məhlulu həcminin orta hesabi qiyməti, sm3.

          Q e y d: 
 
1. Analiz olunan nümunədə xlor ionunun kütlə payı 1,0 % – dən az    olarsa,                                                       gümüş nitrat, ammonium tiosianat, natrium ( kalium ) xlorid məhlulları 2 dəfə zəif hazırlanır.

          2. Materialda dəmir oksidinin ( III ) kütlə payı yüksək olarsa, onu  əvvəlcə

50q/dm3 kütlə qatılıqlı natrium karbonat məhlulu ilə ayırmaq lazımdır.

18.2.3   Analizin aparılması
0,5–1,0q nümunə çəkisi  (ehtimal olunan xlor ionu kütlə payından asılı olaraq)  platin putada  üçqat  miqdarda natrium  karbonatla diqqətlə  qarışdırdıqdan
sonra mufel sobasında (850–900)ºC temperaturunda 4–5 dəqiqə müddətində          əridilir. Ərinti 35–40sm3 (40–50)ºC temperaturlu azot turşusu məhlulunda həll edilir. 250sm3 tutumlu kolbaya sıx filtrdən süzülür, çöküntü 3–4 dəfə (70–80)ºC temperatur isti su ilə böyük olmayan hissələrlə yuyulur. Bu zaman məhlulun həcmi 100sm3–dən artıq olmamalıdır. Məhlul soyudulur.

      
Turşu ilə parçalanan sement istehsalı materialı əridilmədən, bilavasitə azot turşusu məhlulu ilə işləməklə məhlula keçir.

Bunun üçün 0,1–1,0q miqdarda nümunə çəkisi (ehtimal olunan xlor  ionu kütlə payından asılı olaraq) 250sm3–lik konusvari kolbaya yerləşdirilir, 25–30sm3 nitrat turşusu əlavə edilir və qaynamağa yaxın temperaturda qızdırılır, sonra kolba su ilə yuyulur. Bu halda məhlulun həcmi 100sm3–dən artıq olmamalıdır. Məhlul soyudulur.
      
Bu və digər üsullarla hazırlanmış məhlullara (xlor ionunun miqdarından asılı olaraq) 4–15sm3 gümüş nitrat məhlulu, 1sm3 dəmir ammonium zəyi əlavə edilir və  ammonium tiosianat məhlulu ilə davamlı  qırmızıya çalan qəhvəyi rəng alınana qədər titrlənir.

18.2.4  Nəticələrin işlənməsi
Xlor ionunun  (
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– xlor ionunun çökməsinə götürülmüş gümüş nitrat məhlulunun
həcmi, sm3;
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– gümüş nitrat artığının titrinə sərf olunan ammonium tiosianat məhlulunun həcmi, sm3;
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–nümunə çəkisinin kütləsi, q.

18.3  Xlor ionunun kütlə payı  2,0%–ə qədər olanda fototurbidimetrik   üsulla   təyini
Üsul, nitrat mühitində xlor və gümüş ionlarının qarşılıqlı təsirindən gümüş xlorid suspenziyasının əmələ gəlməsinə və kolloid məhlulun sıxlığının ölçülməsinə əsaslanır. 
          18.3.1   Analizin vasitələri
 
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
       
Mufel sobası;
          Qatılıq fotokalorimetri;
       
ГОСТ 4461-ə uyğun  nitrat turşusu və 1:5 nisbətli  məhlulu;
       
ГОСТ 1277-ə uyğun gümüş nitrat, 20q/dm3 qatılıqlı məhlul. Məhlul qara şüşə qabda saxlanılır;
ГОСТ 4199-a uyğun susuzlaşmış 10–sulu natrium tetraborat;
       
ГОСТ 4332-ə uyğun kalium karbonat–natrium karbonat;
Əritmə üçün qarışıq: kalium karbonat–natrium karbonat 2:1 nisbətli  natrium tetraboratla qarışdırılır;
       
ГОСТ 4233-ə uyğun natrium xlorid, yaxud sabit çəkiyə qədər 3 saatdan az olmamaqla 110ºC temperaturunda qurudulmuş, ГОСТ 4234-ə uyğun kalium xlorid;
           
ГОСТ 4530-a uyğun kalsium karbonat.
18.3.2   Analizə hazırlıq
        
18.3.2.1  Standart  və  duzlu   məhlulların  hazırlanması

Xlor ionunun standart məhlulunun (A məhlulu) hazırlamaq üçün 0,33q natrium xlorid, yaxud 0,42q kalium xlorid 100sm3 suda həll edilir, 1 dm3 tutumlu ölçü kolbasına keçirilir, su ilə nişana çatdırılıb və qarışdırılır.
    
A məhlulunda xlor ionunun kütlə qatılığı 0,2 mq/ sm3–dur.

    
Xlor ionun standart işçi məhlulu (B məhlulu) A məhlulunu 10 dəfə durulaşdırmaqla hazırlanır. B məhlulunda xlor ionunun kütlə qatılığı 0,02 mq/sm3–dur.
    
Duzlu məhlulu hazırlamaq üçün 0,5q kütlə nümunə çəkisi 2,0q əritmə üçün qarışıqla qarışdırılır və platin putada mufel sobasında 15 dəqiqə müddətində (700–720)ºC temperaturda əridilir. Ərinti soyuduqdan sonra maqnit qarışdırıcıdan istifadə etməklə, 50sm3 (40–50)ºC temperaturlu nitrat turşusunda həll edilir. Məhlul 250sm3 tutumlu ölçü kolbasına keçirilir, soyudulur, su ilə nişana çatdırılır və qarışdırılır.

18.3.2.2  Dərəcələmə   qrafikinin   qurulması

100sm3 tutumlu 5 ölçü kolbasının hər birinə 50sm3 duzlu məhlul və uyğun olaraq, 1,0; 2,5; 5,0; 10,0; 25,0sm3  B  məhlulu  tökülür  ki,  bunlar  da 0,02; 0,05; 
0,10; 0,20; 0,40mq xlor ionuna uyğun gəlir. Məhlullara 5sm3 gümüş nitrat məhlulu əlavə edilir, su ilə nişana çatdırılır və 1 dəqiqə qarışdırıb, kolloidin yetişməsi üçün məhlul 15 dəqiqə qaranlıq yerdə saxlanılır. Alınan dərəcələnmiş məhlullar işıq udma qatının qalınlığı 50mm olan küvetdən və maksimum işıq keçirməsi 420–450nm dalğa uzunluqlu göy işıq filtrindən istifadə etməklə, distillə edilmiş suya nisbətən fotometrlənir.


Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələrdən və fotometrlənən həcmlərdəki xlor  ionunun məlum qatılığından dərəcələnmə qrafiki qurulur. 
Nitrat turşusunda həll olan materialın analizində dərəcələnmiş məhlullar duzlu məhlul əlavə edilmədən hazırlanır.

Dərəcələnmə qrafiki hər təyinat üçün qurulur. Seriya analizlərin                   aparılmasında 1 gündən çox olmayan müddətdə qurulmuş bir qrafikdən istifadə etməyə yol verilir.

18.3.3  Analizin aparılması
0,5q miqdarda nümunə çəkisi xlor ionunun ehtimal olunan kütlə payı 0,5%- dən az, yaxud 0,1q  elementin daha yüksək miqdarına uyğun olaraq 2,0, yaxud 1,0q əritmə üçün qarışıqla əridilir və daha sonralar duzlu məhlulun hazırlanması üçün 18.3.2.1 bəndində göstərilən kimi davam etdirilir.
Nitrat turşusu məhlulunda həll olan materialın analizində nümunəni əritmədən bilavasitə (40–50)ºC temperaturalı 50sm3 nitrat turşusunda həll edilir və 250sm3 tutumlu ölçü kolbasına keçirilir, soyudulur, nişana qədər durulaşdırılır və qarışdırılır.

100sm3 tutumlu ölçü kolbasına 50sm3 analiz olunan məhlul tökülür, 5sm3 gümüş   nitrat əlavə olunur. Sonrakı əməliyyatlar 18.3.2.2 bəndindəki kimidir.

 18.3.4  Nəticələrin işlənməsi
Xlor ionunun milliqramlarla kütləsi dərəcələnmə qrafikinə görə tapılır və elementin həqiqi kütlə payı düstur 7-yə görə hesablanır.

Bilavasitə xlor ionunun kütlə payı%-lə koordinatları «optiki sıxlıq-elementin kütlə payı faizlə» olan dərəcələnmə qrafikinə görə təyin edilir.

19  FLÜOR   İONUNUN  TƏYİNİ
19.1 Təkrarlanan səhvlər və paralel təyinatların nəticələri arasındakı fərq  cədvəl 19-da göstərilən qiymətdən artıq olmamalıdır.
  Cədvəl 19                                                            faizlə
	Flüor ionunun kütlə payı 
	                   St
	                   Rmax

	0,3–ə qədər, 0,3 də daxil olmaqla

0,3–dən yuxarı, 0,5–ə qədər, 0,5 də daxil olmaqla

0,5–dən yuxarı, 1,0–ə qədər 1,0 də daxil olmaqla

1,0–dən yuxarı, 5,0–ə qədər, 5,0 də daxil olmaqla

5,0–dən yuxarı, 23,0–ə qədər, 23,0 də daxil olmaqla
	±0,02

±0,05

±0,15                  ±0,30                 ±0,50
	0,03

0,07

0,20

0,40

0,70


19.2  Arsenazo  ilə  differensial  fotokalorimetrik  üsul
 Üsul, flüor-ionlarının iştirakı ilə alüminiumun arsenazo ilə  məhlulun pH-ı 4,5 olanda əmələ gətirdiyi daha davamlı rəngsiz kompleks birləşməsinin rənginin intensivliyinin azalmasına əsaslanır.
  19.2.1  Analizin vasitələri
            Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
            Qatılıq fotoelektrokolorimetri;
            Mufel sobası;
          pH-ölçən, yaxud 0,05 vahid pH həssaslıqlı ion ölçən;
ГОСТ 4199-a uyğun 10 sulu natrium tetraborat, (400±20)ºC temperaturunda susuzlaşmış, yaxud ГОСТ 8429-a uyğun boraks;
           ГОСТ  4332-yə uyğun kalium karbonat, natrium karbonat;
           18.3.1 bəndinə müvafiq əritmə üçün qarışıq;
           ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu, 0,1mol/dm3 ( 0,1 M ) molyar qatılıqlı və 1:3 nisbətli  məhlullar;
           ГОСТ  61-ə uyğun buzlu sirkə turşusu;
           ГОСТ  3760-a uyğun sulu ammonyak, 1:15; 1:10 nisbətli  məhlullar;
           pH 4,5 olan bufer məhlulu: 7sm3 ammonyak və 12sm3 sirkə turşusu 1dm3 tutumlu ölçü kolbasına tökülür, su ilə nişana çatdırılır;
           ±0,05 dəqiqliklə bufer məhluluna düzəliş, ion yaxud pH ölçən vasitəsi ilə damcı -damcı ammonyak, yaxud sirkə turşusu əlavə etməklə aparılır;
         Arsenazo 1 ( uranon ): 0,263q arsenazo 500sm3 bufer məhlulunda həll edilir;
          ТУ 6-09-3973 -ə uyğun n-nitrofenol ( indikator ): 0,04q indikator 50sm3 suda həll edilir və 8 damcı 1:1,5 nisbətli  ammonyak məhlulu əlavə edilir;
          ГОСТ 3757-ə uyğun 9 sulu ammonium nitrat, yaxud 3758 ГОСТ 3758-ə uyğun 18 sulu alüminium sulfat: 0,15q alüminium nitrat,  yaxud  0,12q alüminium sulfat 60sm3 0,1M xlorit turşusu məhlulunda həll edilir, məhlul 1dm3 tutumlu ölçü kolbasına keçirilir və su ilə nişana qədər durulaşdırılır;
           ГОСТ 4463-ə uyğun natrium flüorid;
 19.2.2  Analizə hazırlıq

          19.2.2.1   Standart  və  duzlu  məhlulların  hazırlanması
          Standart məhlulu hazırlamaq üçün 0,1106q 110ºC temperaturunda sabit çəkiyə qədər qurudulmuş natrium  flüoridin nümunə çəkisi 500sm3  həll edilir. Məhlulun alikvot hissəsi su ilə 10 dəfə durulaşdırılır. Flüor   ionunun kütlə qatılığı standart məhlulda 0,01mq/sm3–dur.
Duzlu məhlulu hazırlamaq üçün flüoru olmayan SSN, yaxud MSN  xammal qarışığı, yaxud 0,25q çəkidə klinker 1q əritmə üçün qarışıqla  platin putada (900–950) ºC temperaturunda əridilir. Putada   ərinti    soyuduqdan  sonra 150   sm3–lik stəkanda   50sm3   1:3 nisbətli xlorit turşusunda maqnit qarışdırıcısından istifadə etməklə həll edilir. Putanı stəkandan çıxarıb, alüminium və dəmir oksidləri 1:1,5 nisbətli ammonyak   məhlulu  ilə  3–5  damcı  n - nitrofenol    indikatoru,  yaxud     pH 6,5–7,5–ə qədər olan universal indikator kağızının iştirakı ilə çökdürülür. Məhlul çöküntü ilə 250sm3 ölçü kolbasına keçirilir, nişana qədər su ilə durulaşdırılır, qarışdırılır və 15–20 dəq saxlanılır, sonra məhlulun bir hissəsi quru stəkana süzülür.

19.2.2.2  Dərəcələnmə qrafikinin qurulması
50sm3 tutumlu 5 ölçü kolbasının hər birinə 20sm3 süzülmüş duzlu məhlul və uyğun olaraq, 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0sm3 standart məhlul tökülür ki, bu da 0,010; 0,015; 0,020; 0,025; 0,030mq flüor ionuna uyğun gəlir. Sonra kolbalara 5sm3 alüminium duzu, 5sm3 arsenazo və 10sm3 bufer məhlulları əlavə edilir. Bütün kolbaları su ilə nişana çatdırıb, qarışdırılır və 20 dəqiqə saxlayırlar.
Alınan dərəcələnmiş məhlullar yaşıl, yaxud sarı işıq filtrindən max işıq keçirməsi uyğun olaraq, 530–536, yaxud 582nm dalğa uzunluqlu və işığı udan qatının qalınlığı 20mm olan küvetdən, optiki sıxlığı 0,300–0,410 intervalında həssaslıqdan asılı olaraq, flüor ionunun  kütləsi 0,020mq olan dərəcələnmiş məhlula nisbətən, hansı ki, ona görə optiki cihazın optiki sıfrı təyin edilir, istifadə etməklə fotometrlənir.

     
Optiki sıxlığın təyinindən alınan nəticələrə və fotometrlənən həcmlərdəki flüorun məlum qatılığına görə dərəcələnmə qrafiki qurulur, yaxud kalibrləmə tənliyi tərtib edilir.
 Dərəcələnmə qrafiki hər təyinat üçün qurulur. Seriya analizlərin aparılmasında 1 sutkadan çox müddətdə qurulmuş bir qrafikdən istifadə etmək mümkündür.


19.2.3  Analizin aparılması
    
Flüorun ehtimal olunan kütlə payından asılı olaraq, cədvəl 20-yə uyğun seçilmiş nümunə çəkiləri əridilir və 19.2.2.1 bəndinə müvafiq məhlula keçirilir.

Cədvəl 20
	Flüor-ionunun 

Kütlə payı,%
	Nümunə çəkisinin 

miqdarı, q
	Analiz olunan 

məhlulun alikvot

hissəsi, sm3
	Duzlu məhlulun 
həcmi, sm3

	0,01–1,00
1,00–5,00

  5,00–25,00
	0,50
0,25

0,10
	20
10

5
	-
10

15


50sm3 tutumlu ölçü kolbasının hər birinə 20sm3 duzlu və 2sm3 standart məhlul,  digərinə cədvəl 20-yə uyğun analiz olunan məhlulun alikvot hissəsi tökülür.

Sonrakı əməliyyatlar 19.2.2.2 bəndinə uyğun aparılır.
19.2.4  Nəticələrin işlənməsi
Flüor ionunun kütlə payı milliqramlarla dərəcələnmə qrafikinə görə tapılır, elementin həqiqi kütlə payı düstur 7-yə görə hesablanır.
 Bilavasitə flüor ionunun %-lə kütlə payı «optiki sıxlıq–elementin kütlə payı %-lərlə»  koordinatlarında qurulmuş dərəcələnmə qrafikinə görə təyin olunur, yaxud kalibrləmə tənliyinə görə tapılır.

19.3   İon    selektiv   elektrodu    ilə   potensiometrik 
üsul
Üsul, flüor ionu olan, maneçilik törədən elementləri ayırmadan pH 6,0 olan urotropin məhlulu ilə maskalanmış məhlullarda ionomer, yaxud pH-metr ilə indikatorlu flüoridli elektrod ilə xlor gümüşlü  müqayisə elektrodu arasındakı potensiallar fərqinin ölçülməsinə əsaslanır.
19.3.1  Analizin vasitələri
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.
      
pH-( ölçən ) metr, yaxud 0,05pH vahid həssaslıqlı ionomer.
      
Flüoridli indikatorlu EF–VI tipli elektrod.
      
ГОСТ 16286-ya uyğun gümüş xlorlu müqayisə elektrodu.
      
ГОСТ 1381-ə uyğun urotropin ( texniki ), Ph 6,0 olan 300q/dm3 qatılıqlı məhlul.
 
ГОСТ 4463-ə uyğun natrium flüorid.
      
18.3.1 bəndinə müvafiq əritmə üçün qarışıq.

9.3.2  Analizə hazırlıq

      
19.3.2.1  Standart və dərəcələnmiş  məhlullarının hazırlanması

       Standart məhlul hazırlamaq üçün sabit çəkiyə qədər 110ºC temperaturda

qurudulmuş 0,42q miqdarda natrium flüorid 1dm3 suda həll edilir. Standart məhlulda flüorun molyar qatılığı– 0,01mol/dm3 (0,01M). 
Dərəcələnmiş məhlullar 250sm3 tutumlu ölçü kolbasında standart məhlulun ardıcıl su ilə durulaşmasından cədvəl 21-ə uyğun standart məhlulun və onun əsasında alınmış dərəcələnmiş  məhlulun alikvot hissəsindən hazırlanır.
Cədvəl 21
	Standart və

dərəcələnmiş

məhlulların 

qatılığı, mol/dm3
	Durulaşmış

standart və 

dərəcələnmiş

məhlulların

alikvot hissəsi,

sm3
	Alınmış dərəcələnmiş məhlul-

ların qatılığı
	Dərəcələnmiş 

məhlulların

alikvot hissə-

sindəki (5sm3)

flüor  ionunun

kütləsi, mq

	
	
	    mol/dm3
	     mq/sm3
	

	–

1x10-2
1x10-2
1x10-3
1x10-3
1x10-4
1x10-4
	–

50

25

50

25

50

25
	1x10-2
2x10-3
1x10-3
2x10-4
1x10-4
2x10-5

1x10-5
	0,19000

0,03800

0,01900

0,00380

0,00190

0,00038

0,00019
	0,95000

0,19000

0,09500

0,01900

0,00950

0,00190

0,00095


Standart məhlul dərəcələnmiş məhlulların biri kimi istifadə edilə bilər.

19.3.2.2  Duzlu məhlulların hazırlanması
Duzlu məhlulu hazırlamaq üçün tərkibində flüor olmayan SSN, yaxud SSM xammal qarışığının, yaxud klinkerin 0,5q nümunə çəkisini 1q əritmə üçün qarışıqla 5 dəqiqə müddətində  (900–950) ºC temperaturunda platin butada əridilir.

      Soyuduqdan sonra butadakı ərinti 150sm3 tutumlu stəkanda 50sm3 1:3 nisbətli  xlorit turşusunda maqnit qarışdırıcısı ilə qarışdırmaqla həll edilir.

Məhlul 250sm3 tutumlu ölçü kolbasına köçürülür, nişana qədər su ilə durulaşdırılır və qarışdırılır.
19.3.3  Analizin aparılması
0,1– 0,5q (flüorun ehtimal olunan kütlə payından asılı olaraq) miqdarda nümunə çəkisi 19.3.2.2 bəndinə müvafiq məhlula keçirilir. 
Sonra 50sm3 tutumlu üç kiçik stəkanın hər birinə 5sm3 duzlu məhlul və uyğun olaraq, 5sm3 flüorun kütlə payına görə analiz olunan nümunələrə yaxın dərəcələnmiş məhlullar tökülür. 4–cü balaca stəkana 5sm3 analiz olunan məhlul və 5sm3 su tökülür. Bütün stəkanlara 20sm3 urotropinin məhlulu əlavə edilir, maqnit 
qarışdırıcısında qarışdırılır, elektrodlar məhlula salınır və analiz olunan, dərəcələnmiş məhlulların millivatlarla potensialı ölçülür.

    
Elektrodun məhlula salınmasından 3–5 dəqiqə sonra ölçü götürülür.

    
Bir məhluldan digər məhlula keçəndə elektrodlar çoxlu su ilə yuyulur və filtr kağızı ilə qurudulur. Təyinatın sonunda dərəcələnmə məhlullarının birində ölçmə təkrar olunur. Əgər ölçmənin nəticəsi əvvəlkindən ±3 mv fərqlənərsə, onda bütün ölçmələr göstərilən şəraiti qane edənə qədər, təkrar olunur. Ölçmənin nəticəsi kimi 1–ci ölçmə qəbul edilir.
Analizi aparmazdan əvvəl, flüorlu elektrodun həssaslığı, onun pasportunda verilmiş təlimata uyğun yoxlanılır.

       Flüor  ionunun kütlə payı 1% –dən çox olduqda,  həcmi duzlu məhlul ilə 5sm3–ə qədər doldurmaqla, analiz olunan nümunə çəkisi 0,05q–a qədər,  4–cü balaca stəkandakı analiz olunan məhlulun alikvot hissəsi 1sm3–a qədər azaldılır.
19.3.4  Nəticələrin işlənməsi
Dərəcələnmiş və məlum məhlulların elektrodları arasındakı potensial fərqinin təyinindən alınan nəticələrdən onlardakı flüor ionunun (5sm3 məhlul) kütləsinə  görə dərəcələnmə qrafiki qurulur: absis oxunda 5sm3 dərəcələnmiş məhlullarındakı flüor ionunun mənfi loqarifmasının qiyməti Pf = (– LgCF –), hansı ki, bu məhlul üçün 0, 02; 0, 72; 1, 02; 1, 72; 2,02; 2, 72; 3, 02-ə bərabərdir, ordinat oxunda isə onlara uyğun millivoltlarla potensialın qiyməti verilir.
       
Qurulan qrafikə və analiz olunan məhlulda elektrodlar arasındakı potensial fərqinin qiymətinə görə həmin məhlul üçün pF qiyməti tapılır. Tapılan antiloqorifmanın  qiyməti  analiz  olunan  məhlulun  alikvot  hissəsindəki  ( 5sm3 )

milliqramlarla flüor  ionunun kütləsinə uyğun gəlir.

      
Misal:
Nümunə çəkisinin kütləsi m=500mq.

          Analiz olunan məhlulun ümumi həcmi V=250sm3.

Analiz olunan məhlulun alikvot hissəsi V1=5sm3.

Analiz olunan məhlulun alikvot hissəsində flüor  ionunun kütləsinin mənfi loqorifmasının qiyməti qrafikə görə  pF=1,46, yaxud qeydin  «süni» formasında 2,54- dür. Bu ədədin antiloqorifması 0,0347–ə bərabərdir.

(7) düsturuna görə flüor  ionunun kütlə payı
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Q e y d.   Nəticələrin   işlənməsi   zamanı   rahatlıq   üçün    qrafiki    quranda, yarımloqarifma     kağızından  istifadə  etmək   təklif   olunur.  Bu   zaman   qrafik  «məhlulun alikvot hissəsindəki flüor -ionunun qatılığı mq/sm3–la, yaxud mol/dm3 –potensialların fərqi millivoltla»  koordinatlarında qurulur.

ƏLAVƏ 1
Sorğu
	              Termin
	                                   İzahı

	1. Standart məhlul
	Elementin dəqiq məlum qatılıqlı məhlulu. 

	2. Dərəcələnmiş  məhlul

	İnstrumental analiz üsulları ilə təyin olunan elementin dərəcələnmə qrafikinin qurulması üçün istifadə olunan məlum qatılıqlı məhlul.

	3. Əsas nümunə çəkisi

	Standart nümunənin nümunə çəkisinin qramlarla maddi tərkibi, hansı ki, şərti olaraq, elementin attestasiya qiymətinə uyğun nümunənin şəhadətnaməsində göstərilmiş və dərəcələnmiş məhlullar seriyasının qatılığı ona nisbətən hesablanır.

	4. Əsas məhlul

	Əsas nümunə çəkisindən hazırlanan, elementin məlum qatılıqlı məhlulu.

	5.Duzlu məhlul

	Fotometrik, yaxud ionselektiv üsulda işlənən, reaksiyanın davamlılığını təmin edən, elementin təyini üçün istifadə olunan məhlul.

	6. Boş məhlul
	Müəyyən analizdə işlənən, reaktiv və sudan ibarət olan, onların çirklənməsini nəzərə alan və analizin nəticələrinin işlənməsində düzəliş aparmaq üçün   hazırlanan məhlul.




                                 TERMİNLƏR  VƏ   ONLARIN  İZAHI
                                                          ƏLAVƏ 2

                                                       Təklif olunan
SEMENTİN SİSTEMATİK  ANALİZİNİN  SXEMİ
[image: image248.wmf]
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1- qif; 2- puanson; 3- grafitli altliq;
4- miessise standart nimunesinin
(MSN) eritmek Gciin qarisiqla qarisigi

Cizgi 3

Qeyd: Olgiilor melumat tigtin verilib.
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Cizgi 6

Qeyd: Olgiilor melumat tigtin verilib.
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Cizgi 1
ƏLAVƏ 3

Mütləq

      ELEMENTLƏRİN TƏYİNİ ÜÇÜN RENTGENSPEKTRAL ÜSUL

Rentgenspektral analiz ekspres üsul olub, elementlərin atomlarının oyadılmasına və onların flüoresens şüalanmadakı xarakterik xətlərinin intensivliklərinin ölçülməsinə əsaslanır.
1 Analizin vasitələri
 
Ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri;
    
Mufel sobası;
    
Quruducu şkaf;
    
Difraksion diskret təsirli maqneziumdan (Z=12) başlayaraq yüngül elementləri analiz etmək imkanı verən, eyni vaxtda 6 elementdən az olmayan şüalanmanı qeyd edən çox kanallı rentgen spektrometri;
 
ТУ 6-09-3728-ə uyğun  litium karbonat;
 
ТУ 6-09-4758-ə uyğun  susuz litium tetraborat;
 
ТУ 6-09-47756-ya uyğun  2 sulu litium metaborat;
 
Natrium nitrat;
 
ГОСТ 9656-ya uyğun  bor turşusu və 50q/dm3 qatılıqlı məhlul;
   
ГОСТ 10163-ə uyğun həll olan nişasta;
   
Əritmə üçün qarışıq: 700ºC-dən aşağı olmayan tenperaturda közərdilmiş susuz tetraborat, yaxud litium metaborat, litium karbonat və natrium nitrat ilə çini həvəng dəstədə faiz nisbətində 75:20:5 ( litium tetraborat işlənən hal üçün ) yaxud 85:10:5 (litium metaborat işlənən hal üçün) qarışdırılır. QMZ, QE yaxud başqa oxşar markalı qrafitdən alınmış 30mm diametrli diskə oxşar qrafit altlıq (cizgi 2);
Metal puanson ilə qıf (cizgi 3);
Qrafit altlığı mufel sobadan çıxarmaq və qoymaq üçün çəngəl (cizgi 4 );
Şüalandırıcı nümunənin əridilmiş səth qatının formalaşması üçün enən ştamplı ştativ (cizgi 5);
Şüalandırıcı nümunənin qəliblənməsi üçün ГОСТ 5632-yə uyğun 12x18 H 9 markalı paslanmayan poladdan hazırlanmış pres-qəlib
( cizgi 6 ). 
                            Çəngəl

1-qulp; 2-ox; 3-kürək; 4-ucu diş–diş 
mıx
Cizgi 4
Qeyd: Ölçülər məlumat üçün verilib

                                 Enən ştamplı ştativ

                                                  Cizgi 5 
Qeyd: Ölçülər məlumat üçün verilib

150kq/sm2 az olmayan təzyiqi təmin edən press.
2 Analizə hazırlıq
2.1 MSN    hazırlanması
Hər növ analiz olunan materialdan toz halında kimyəvi tərkibləri təyin olunan elementlərin kütlə payının dəyişməsi istehsalat diapazonda olan MSN seriyası hazırlanır. MSN-nin miqdarı  n+2-dən az olmamalıdır, haradaki n- analiz olunan materialdakı elementlərin sayıdır.
2.2 Şüalandırıcı   nümunələrin   düzəldilməsi
Əritmə üçün qarışıqla qarışdırılmış MSN tozundan həb şəklində qrafit altlıqda MSN seriyasından şüalandırıcı nümunələr hazırlanır. Əvvəlcədən ərintinin altlığa birləşməsini yaxşılaşdırmaq üçün altlıq bor turşusu məhlulu ilə isladılır və quruducu    şkafda ( 105-110 )ºC temperaturunda qurudulur.

    
0,5q MSN-nin nümunə çəkisi və 1,0 q əritmə üçün qarışıq analitik tərəzidə çəkilir və 3 dəqiqədən az olmayaraq, çini həvəngdəstədə qarışdırılır. Alınan qarışıq qıf və puansonun köməyi ilə əllə qrafit altlıqda formaya salınır və çəngəl ilə  (900–950)ºC temperatura qədər qızdırılmış mufel sobasının keramik oturacağına qoyul ub, 5 dəqiqədən çox olmamaqla saxlanılır. Sonra altlıq ərinti ilə çıxarılır, tez ştativə qoyulur və üzərinə pardaqlanan səthli ştamp salınır və həbin bərk şüşəyəbənzər qatı qəliblənir.

Hər bir MSN-si üçün 3 həb hazırlanır.

    
Əritmə üsulu ilə hazırlanmış şüalandırıcı nümunələrin istifadəsi zamanı alınmış nəticələrdən müvafiq element üçün verilmiş təkrarlanan səhvlərin qiymətindən az fərqlənən analiz nəticələri olduğu halda presləmə və ya yaxma üsulu ilə hazırlanmış şüalandırıcı nümunələrdən istifadə etməyə yol verilir.

    
Presləmə üsulu ilə şüalandırıcı nümunələrin hazırlanmasında həblərin altlığa bərkidilməsini bor turşusu təmin edir. MSN-I əvvəlcə (105–110)ºC temperaturda sabit çəkiyə qədər qurudulur. Sonra 1,0-1,5q miqdarında MSN-nin nümunə çəkisi press-formaya tökülür, puanson ilə örtülür və bütün presforma presə yerləşdirilib, 
150kq/sm2–dan az olmayaraq təzyiq verilir. Təzyiq götürüldükdən sonra həb səliqə ilə həlqənin içindən çıxarılır.  Həbi zədələmədən şıxartmaq mümkün olmadıqda, (zəif plastic materiallar) MSN əvvəlcədən bor turşusu, yaxud nişasta ilə 1:1 nisbətində qarışdırılır və pres formaya yerləşdirilir(altlıqsız). Bu halda şüalandırıcı 
nümunənin həbini hazırlamaq üçün nümunə çəkisinin ümumi miqdarı 3–4q olmalıdır.

 
2.3  Dərəcələnmə   qrafikinin   qurulması
Hazırlanan şüalandırıcı MSN seriyasından olan nümunələrdən biri nümunə-reper kimi seçilir, hansında ki, elementin kütlə payı analiz olunma diapazonunun (həddinin) ortasında yerləşir. Şüalandırıcı nümunələrin qalan həbləri növbə ilə spektrometrin tutacağına yerləşdirilir və təyin olunan elementin şüa intensivliyi 100s impulslarında ölçülür ki, bunlar hesablayıcı qurğu ilə qeyd olunur.

    
Spektrometrin iş rejimi və qaydası onun texniki sənədlərinə əsasən aparılır.

    
Hər MSN-dən üç həbin intensivliyi ölçüləndən sonra reper nümunə qoyulur. Beləliklə, hər MSN şüalandırıcı nümunənin həblərini və reperi növbələşdirməklə, bütün seriya NSN–in ölçülməsi aparılır.

Hər təyin olunan element üçün şüalandırıcı nümunənin  
[image: image250.wmf]MSN
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  və reperin 
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 şüa intensivliyinin üç paralel ölçülməsinin orta hesabi qiymətindən istifadə etməklə, MSN-nin nisbi intensivliyi  
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 aşağıdakı düsturla hesablanır:
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Təyindən alınan nəticələrə əsasən «nisbi intensivlik-elementin kütlə payının MSN-ki qiyməti» koordinatlarında dərəcələnmə qrafiki qurulur və yaxud kalibrləmə tənliyi tərtib edilir.

3  Analizin aparılması
Dərəcələnmə qrafikinin qurulmasında (tənliyin tərtibatında) istifadə olunan qayda ilə analiz olunan nümunənin şüalandırıcı-nümunəsinin 2 həbi hazırlanır. Hər 2 şüalandırıcı-nümunənin şüa intensivlikləri 
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 və 
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 və reper–nümunənin intensivliyi 
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. Şüalandırıcı-nümunələrin nisbi intensivliyinin 
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 qiyməti düstur 48-ə görə hesablanır.

Q e y d: Ərimə üsulu ilə şüalandırıcı-nümunələrin hazırlanmasında nümunə çəkisini, həmçinin nümunə: əridici nisbətini 1,2:1,5 qədər dəyişməyə yol verilir.

4. Nəticələrin işlənməsı

Təyin olunan elementlərin kütlə payı %-lərlə, 
[image: image259.wmf]1
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 və 
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–ə uyğun qiymətləri uyğun qrafikə, yaxud kalibrləmə tənliyinə görə təyin edilir. Təyinatın nəticəsi kimi tapılan qiymətin orta hesabi qiyməti qəbul olunur.

                         MƏLUMAT  GÖSTƏRİCİLƏRİ

1  ГОСТ 5382-73, ГОСТ 9552-76 əvəzində

2  İstinad edilən normativ-texniki sənədlər

	İstinad edilən NTS-

in işarəsi
	Bənd və əlavənin nömrəsi
	İstinad edilən NTS-in işarəsi
	Bənd və əlavənin
nömrəsi

	1
	2
	3
	4
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