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1  TƏTBİQ SAHƏSİ
Bu standart sıx dağ süxurlarından (o cümlədən eyni zamanda üstü açılaraq çıxarılan və qarışdırılan süxurlar və mədən müəssisələrinin normaya uyğun olmayan tullantıları) və sənaye istehsalı tullantılarından (o cümlədən yanacaq posalarından, istilik elektrik stansiyalarının kül-posa qarışığından, sovrulan küldən) ibarət olub, ağır, yüngül və  məsaməli betonlarda, həmçinin yol və digər növ tikinti işləri üçün doldurucular və komponentlər kimi istifadə olunan çınqıl və  qırmadaşa aid edilir və kimyəvi elementlərin kütlə payının təyini üsullarını və tikintidə mədən müəssisələrinin və sənaye tullantılarının yararlılığının qiymətləndirlməsində kimyəvi analiz qaydalarını müəyyən edir. 

2 İSTİNAD OLUNAN NORMATİVLƏR
Bu standartda istifadə olunan normativ sənədlər A əlavədə verilmişdir. 

3 TERMİNLƏR VƏ TƏYİNLƏR
Bu standartda aşağıdakı termin və təyinlər işlənmişdir:

Nümunə-dağ süxurları, çınqıl ( qırmadaş ) və sənaye istehsalı tullantılarının  partiyasından sınaq üçün ayrılmış materialın müəyyən miqdarı.

Analitik nümunə - tam kimyəvi analizin aparılması və nəmliyin təyini üçün ayrılmış sınaq üçün daxil olan nümunədən hazırlanmış materialdan nümunə. Sınaq   üsullarına  uyğun   analitik nümunədən  ayrıca, dəqiq çəkilmiş miqdar   götürülür. Bir  çəkilmiş miqdardan  müəyyən olunmuş üsula uyğun bir neçə növ  sınağın aparılmasına yol verilir.
 Çəkilmiş miqdar - analitik nümunədən hazırlanmış, bir və ya bir neçə elementin kütlə payının təyini üçün ayrılmış materialın nümunəsi.

«Durğun» təcrübə - analizin bütün şərtlərinə riayət edərək, eyni reaktivlər işlətməklə tədqiq olunan material olmadan sınağın aparılması.

4  KİMYƏVİ ANALİZ ÜSULLARI
4.1  Ümumi əsasnamələr

4.1.1  Çınqılın (qırmadaşın) tam  kimyəvi  analizi     aparılanda      silisium, alüminium,   dəmir (üç və iki valentli),  manqan, kalsium,  maqnezium,     kalium

natrium, kükürd (sulfat və sulfid, xloridlər və közərmə zamanı kütlənin itkisinin, sonralar k.z.i.) miqdarı təyin edilir.

Ayrı-ayrı hallarda (fakultativ) titan,  xrom,  fosforun miqdarı təyin olunur.

Analiz  olunan nümunə  məhlul halına   parçalanma, ərimə, yaxud      turşular vasitəsi ilə keçirilir. Nümunənin   parçalanma üsulları bu standartın      konkret üsullarında göstərilmişdir.

            Silisium, alüminium, üç valentli dəmir, kalsium, maqneziumun  miqdarı bir çəkinin natrium karbonat yaxud natrium karbonatla kalium karbonat qarışığında əridib, parçalanmasından sonra təyin edilir.

            Manqan, xrom, titan və fosforun miqdarı fotokalorimetrik üsulla başqa nümunə çəkisini natrium karbonat qarışığı və natrium tetraborat ilə əridilib parçalanandan sonra təyin edilir.

            Xloridlər, kükürd birləşmələri, iki valentli dəmir, kalium və natrium alovlu-fotometrik üsulla və közərmədə (k.z.i.) itki ayrı nümunə çəkisində təyin edilir.

Bütün komponentlərin tərkibi ( kütlə payı ), xloridlər və sulfidlərdən başqa, 

uyğun oksidlər formasında təqdim edilir. Sulfidlərin tərkibi kükürd üç oksidə (SO3-ə)  yaxud  S  hesablanmış verilir. Analizin nəticələri aşağıdakı qaydada yazılır: k.z.i., SiO2, TiO2, Al2O3, Fe2O3, FeO, Cr2O3, MnO, CaO, MgO, K2O,  Na2O,  P2O5, SO3, S, Cl-.

Əgər hər hansı element təyin edilirsə, ancaq aşkar edilmirsə “yox” yazılır,əgər hər hansı bir element təyin edilmirsə  tire (-) yazılır.

Çınqılın (qırmadaşın) tam kimyəvi analizindən başqa,  sərbəst kalsium oksidi, yaxud sərbəst əhəng (CaO sərb) adlanan kalsium oksid ilə hidroksidin cəmilə təyin olunur.

 4.1.2  Çınqılın  və  qırmadaşın  kimyəvi   analizini  apararkən  sıx dağ süxurlarından  olan çınqıl və qırmadaşın analitik  nümunəsi ГОСТ 8269.0-ın  4.2

bəndinə  müvafiq  ayrılır, sənaye  istehsalından   alınan   tullantılardan  nümunənin

götürülməsi həmin materialın fəaliyyətdə olan normativ və texniki sənədlərə əsasən aparılır.

Ayrılmış nümunə 100q-a qədər ixtisar edilir, hissəciklərin ölçüsü 016 saylı ələkdən keçənə qədər xırdalanır, ardıcıl 4 yerə bölməklə, 50 q-a qədər azaldılır. Möhkəm, dənəvər materiallar əvvəlcədən metal həvəngdəstədə ГОСТ 6613-ə görə 05 № ələkdən keçənə qədər xırdalanır, bundan sonra nümunəyə düşən metal                                                                                                                hissələri maqnitlə kənarlaşdırılır.

Maqnit mineralları olan materiallar üçün maqnitdən istifadəyə yol verilmir.

Sonradan dörd hissəyə bölməklə analiz üçün 10q-dan çox 25q-dan az kütləsi olan orta analitik nümunə ayrılır ki, o da aqat, yaşma və ya korund həvəngində toz halına qədər əzilir (nəzarət ələməsi zamanı nümunə ГОСТ 6613-ə uyğun olaraq, 008 № ələkdən tam keçməlidir).

Hazırlanmış nümunəni ətraf mühitin təsirindən qorumaq üçün kip qapaqlı şüşə qabda saxlayırlar.

Nümunə, çəki götürməmişdən əvvəl quruducu şkafda sabit çəkiyə qədər 

(105±5)ºC temperaturda qurudulur. Kütlə o vaxt sabit çəkiyə gəlmiş hesab olunur ki, son çəkilər arasındakı qurudulduqdan sonrakı kütlə fərqi 0,0004q təşkil etsin.

Ayrı-ayrı hallarda, həqiqi standartda göstərilən əlahiddə üsullarda, analiz quru-hava vəziyyətində olan çəki ilə aparılır, sonra quru çəkiyə hesablanır. Quru vəziyyətdə olan çəkinin kütləsi aşağıdakı düstur ilə hesablanır
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– nümunə çəkisinin quru-hava vəziyyətindəki kütləsi, q;
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– 4.2 bəndinə uyğun təyin olunmuş, materialdakı nəmliyin kütlə payı.

4.1.3  Buraxılabilən çəki xətasından asılı olaraq, nümunəni çəkmək üçün 2-ci sinif dəqiqlikli ümumi təyinatlı ГОСТ 24104-ə uygun analitik laboratoriya tərəziləri (ВЛР - 200 tipli və ya onun analoqu ) və ya 4-cü sinif dəqiqlikli (BЛТК-500 tipli və ya onun analoqu ) tərəzilərdən istifadə olunur.

Analiz olunan nümunənin çəki kütləsinin, çəki üsulunda olan çöküntüləri, standart məhlulların hazırlanmasında istifadə olunan ilkin maddələri 0,0002 q xətadan çox olmamaqla, titirli məhlulları hazırlamaq üçün istifadə olunan reaktivlərin çəkisinin kütləsi, məhlulları və indikator qarışıqlarını hazırlamaq üçün indikatorları xətası - 0,001q-dan çox olmamaqla, köməkçi məhlulların çəkisinin kütləsini xətası- 0,01q –dan çox olmamaqla, əridicinin kütləsinin xətası isə 0,1q çox olmamalıdır.

4.1.4 Analizi aparmaq üçün ГОСТ 29228-ə uyğun 2-ci sinif dəqiqliyindən aşağı olmayan, ölçülü laboratoriya qablarından, ГОСТ 29230 və ГОСТ 29252-ə uyğun (büretlər, pipetlər) və ГОСТ 1770-ə uyğun (silindirlər, menzurkalar, kolbalar), həmçinin şüşə qablar (stəkanlar, konusvari kolbalar, konusvari qıflar, eksikatorlar və b.), ГОСТ 25336-a uyğun çini qablar və avadanlıqlar ( putalar, qayıqcıqlar, eksikator içlikləri və s.)  ГОСТ 9147-ə, ГОСТ 6563-ə uyğun platin putalar və kasalar, texniki sənədlərə və normativlərə uyğun külsüz filtrlərdən istifadə edilir.

Digər ölkələrdə istehsal olunan analoji  qablar və materiallardan istifadə etməyə yol verilir.

         4.1.5 Məhlulların hazırlanması və analizlərin keçirilməsi üçün təmiz  sinifdən (a.ü.t.)   aşağı  olmayan   reaktivlər , əgər  digər  təsnifatlar  göstərilməyibsə,  ГОСТ  6709-a  uyğun  distillə   edilmiş  su  tətbiq  edilir.

Kimyəvi analiz zamanı istifadə olunan isti su və ya isti məhlul 60-80ºС temperaturda, ilıq su və ya ilıq məhlul 40-50ºС temperaturda olmalıdır.


4.1.6  Analiz olunan nümunələrin çəkisini əridici ilə közərtmək və əritməkdən ötrü, qızdırma temperaturu (1000±50)ºС olan laboratoriya mufel elektrik sobasından və ya ona analoji başqa tip sobadan istifadə edilir.


Materialların qurudulmasından ötrü termotənzimləyicisi olan quruducu şkafdan istifadə olunur.


Analizi aparmaqdan ötrü örtülü spirallı elektrik plitəsindən, qum və su-buxar vannalarından, termometrlərdən, maqnit qarışdırıcılarından, titratorlardan, pH-metrlərdən, alovlu fotometrlərdən, qatılıq fotoelektrokalorimetrlərindən, spektrofotometrlərdən istifadə olunur.


Tətbiq olunan analiz vasitələri onlara aid texniki sənədlərin və normaların tələblərinə uyğun gəlməlidir.


4.1.7  Tətbiq olunan standartlaşdırılmış ölçü vasitələri ГОСТ 8.326, ГОСТ 8.513, ГОСТ  24555-ə görə  yoxlanılmalı və attestasiyadan keçirilməlidir.


4.1.8  Məhlulların qatılıqları aşağıdakı kimi ifadə olunur:


- kütlə üzrə faizli məhlul, maddənin miqdarı 100q məhlulda qramlarla həll olan maddənin  miqdarına bərabərdir.


- 1 litr məhlulda həll olan maddənin qramlarla miqdarı, q/l;


- 1 ml məhlulda həll olan maddənin qramlarla (və ya ona ekvivalent olan təyin olunan maddə  miqdarı), q/ml;

-1 litr məhlulda həll olan maddənin mollarla miqdarı (molyar qatılıq M);

          -1 litr məhlulda həll olan maddənin qram-ekvivalent miqdarı (normal qatılıq N);

- həcm hissələrinin nisbəti, məsələn, 1:2, haradaki birinci ədəd qatı turşu və ya başqa reaktivin həcm hissəsini, ikinci isə suyun həcm hissəsini (əgər başqa həlledici göstərilməyibsə) ifadə edir.

Əgər analizin aparılma üsulunda turşunun və ya ammonyakın sulu məhlulunun qatılığı və ya durulaşdırılması göstərilməyibsə, onda bu qatı turşu və ya ammonyakın qatı su məhluludur.

4.1.9  Standart məhlulların kütlə qatılığı həmçinin təyin olunan maddəyə görə titrantın titri q/ml-lə və məhlulların həcmlərinin nisbətləri (titrometrik üsullarda) üçdən az olmayan paralel təyinatların nəticələrinin orta hesabi qiyməti kimi qəbul olunur. Hesabat vergüldən sonra dördüncü rəqəmə qədər aparılır.

4.1.10 Məhlula çevrilmiş eyni çəkidən ardıcıl olaraq, bir neçə elementin təyin olunmasına yol verilir.
4.1.11  Analiz nəticələrinin xətasına nəzarət üçün ГОСТ 8.315-ə və ГОСТ 8.532-yə uyğun hazırlanmış və attestasiya olunmuş maddə və materiallardan lazım olan standart aşağıdakı nümunələrdən istifadə olunur:  dövlət və sahə standart nümunələrindən (DSN və SSN), müəssisənin standart nümunəsindən (MSN) istifadə olunur. Bununla da standart nümunənin analizinin nəticəsi o vaxt qənaətbəxş hesab olunur ki, iki paralel təyinatın orta hesabi qiyməti təyin olunan elementin attestasiya olunmuş kütlə qiymətindən, uyğun element üçün standartda nəzərdə tutulandan 0,7 təkrarlanma səhvindən çox olmamalıdır.

Standart nümunələr olmadığı halda nəzarət standart məhlullarla həyata keçirilir.

4.1.12  Analiz olunan nümunədə elementlərin kütlə payı paralel olaraq, iki çəkidən təyin olunur. Analizin nəticəsi kimi iki paralel təyinatın orta hesabi qiyməti qəbul olunur. Bununla da analiz nəticələrinin mütləq maksimal fərqi, konkret üsul üçün nəzərdə tutulan buraxılabilən mütləq fərqdən çox olmamalıdır.

4.1.13  Elementin miqdarının təyininin dəqiqlik həddi qismində ( metroloji xüsusiyyətlər ) paralel təyinlər arasındakı fərqdən  istifadə olunur.

Paralel təyinlər arasındakı maksimum mütləq fərq, inanılmış ehtimal üçün buraxılabilən mütləq kəmiyyətdən çox olmamalıdır P = 0,95.

Standart nümunənin analizinin orta nəticəsi, qatılığın uyğun intervalı üçün  təyin  olunan  kütlə  hissəsində  mütləq  buraxıla  bilən  fərqin  qiymətinin  yarısından  çox  fərqlənməməlidir.
Əgər, uyğun normativ sənədlərdə təyin olunan element  üçün qiymət  həddi, müəyyən olunmuşsa, analiz nəticəsində alınan qiymət həddindən buraxılabilən təkrarlama səhvinin qiymətindən çox fərqlənirsə,üç maddə miqdarından az olmamaq şərti ilə analizi təkrarlamaq lazımdır.

Son nəticə kimi bu təyinlərin orta hesabi qiyməti qəbul olunur. 

Əgər elementlər cəmi üçün ( oksidlər ) qiymət həddi müəyyən olunmuşsa, bu cəmlərin təyinlərindən alınan nəticələrin element üçün müəyyən olunmuş qiymət həddindəki fərqi, təkrarlanan səhvin cəmi ilə qiymətləndirilib, cəmdə alınan elementlərin uyğun payına vurulur.

4.1.14  İki laboratoriyada aparılmış təyinatın nəticələri arasındakı fərq, iki paralel təyinlərin nəticələri arasındakı buraxılabilən fərqdən çox olmamalıdır.

Əgər nümunənin və ya standart nümunənin laboratoriyada aparılan paralel sınaqlarının nəticələri  arasındakı fərq, buraxılabilən kəmiyyətdən çoxdursa, onda sınaq təkrarlanır.

Əgər təkrar sınaq zamanı hər hansı bir fərq, buraxılabilən kəmiyyətdən çox olarsa, analiz nəticəsini düzgün hesab etmirlər, sınağı analizin normal gedişinə mane olan səbəb aşkarlanana və aradan qaldırılana qədər dayandırırlar.

4.1.15  Analizin fiziki-kimyəvi üsulları məs. dərəcələnmiş qrafik qurmaq tələb olunan fotoelektrokalorimetrik qrafik düzbucaqlı koordinat sistemində qurulur. Absis oxunda təyin olunan elementin kütləsi q, mq-la, və ya kütlə payı, %-lə, ordinat oxunda isə müvafiq analitik siqnal ( optik sıxlığın qiyməti, cərəyan gücü və s.) yerləşdirilir.                                                        

Qrafikləri qurmaq üçün tərkibi tədqiq olunan materialın tərkibinə yaxın olan DSN, SSN-dən və ya dərəcələnmiş məhlullar hazırlanan reaktivlərdən istifadə olunur.

Qrafiklərin qurulmasının şəraiti bu standartın müvafiq metodlarında göstərilmişdir.

Qrafik, ölçü diapazonu üzrə müntəzm bərabər paylanmış ən azı 5 nöqtədə qurulur.

Minimum və maksimum çəkiləri elə hesablayırlar ki, bu lazım olan bütün ölçü diapazonunu əhatə etmiş olsun. Hər bir nöqtəni üçdən az olmayan təyinlərin orta hesabi qiyməti kimi tapırlar. Dərəcələnmiş qrafikin ekstropolyasiya üsulu ilə qurulmasına yol verilmir.

Alikvot hissəsindən istifadə etdikdə, elementin (oksidin) kütlə payını %-lə, 
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- dərəcələnmiş qrafiklə təyin olunan, məhlulun “alikvot” hissəsində elementin ( oksidin ) kütləsi, mq;
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- ilkin məhlulun ümumi həcmi, ml;
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- nümunə çəkisinin kütləsi, mq; 
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V

- ilkin məhlulun alikvot hissəsi, ml.

4.1.16  Analizi apararkən analiz olunan nümunənin çəkisini, durulaşdırmanı və alikvot hissəni əsas dərəcələnmə məhlulu hazırlandığı kimi götürmək lazımdır.     

Əgər əsas dərəcələnmə məhlulunun hazırlanma şəraiti ilə müqayisədə, çəkisini, durulaşdırmanın və ya alikvot hissəni dəyişdirmək zərurəti yaranarsa, dərəcələnmə qrafikinə bu dəyişiklikləri nəzərə alan düzəliş edilir.

4.1.17 Fotokolorimetrik analizdə, dərəcələnmənin şəraiti ilə fotometrləmənin şəraitinin müqayisəsində olan dəyişikliyə düzəliş edilir. Bunun üçün, analiz olunan nümunə ilə eyni zamanda yeni hazırlanmış rənglənmiş dərəcələnmə məhlullarının da optiki sıxlığı təyin olunur.


Məhlulun optik sıxlığının təyini ±0,002 dəqiqliklə aparılır. Düzəliş əks işarə ilə daxil olunur, əgər dərəcələnmə məhlulunun optik sıxlığı bir neçə rəqəm artıbsa, onda bu qiymət tədqiq olunan məhlulun optik sıxlığından çıxılır və əksinə. Düzəliş daxil etdikdən sonra elementin axtarılan kütlə payını qrafikdən tapırlar.


4.1.18  Dərəcələnmə qrafikinin yoxlanılması, yarım ildə bir dəfədən az olmamaqla, həmçinin istifadə olunan avadanlığın hər təmirindən sonra bu standartın müvafiq təlimatına uyğun, dövrü olaraq, standart nümunələr əsasında aparılır.


4.1.19  Fotokolorimetrik üsulda təyin olunan oksidin miqdarı, təyin olunan məhlulun (onun alikvot hissəsinin) optiki sıxlığını, qatılığı yaxın standart məhlulun optiki sıxlığı ilə müqayisə etməklə tapmağa yol verilir.


Kolorimetrlənən məhlulun qatılığı, standart məhlulun qatılığından 1,2 dəfədən çox fərqlənməməlidir.

Bu şərt pozularsa, analiz olunan məhlulun çəkisini, durulaşmanı və ya alikvot hissəsini və ya standart nümunənin məhlulunu dəyişirlər.


Oksidin kütlə payı
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-tədqiq olunan məhlulun fotometrlənən rəngli hissəsinin həcmi, ml;
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- tədqiq olunan məhlulun ümumi həcmi, ml;
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- nümunə çəkisinin kütləsi, q;
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-fotometrlənmə zamanı istifadə olunan rəngli məhlulu hazırlamaq üçün götürülmüş, tədqiq olunan  məhlulun alikvot hissəsinin həcmi, ml;
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-tədqiq olunan məhlulun fotometrlənən rəngli hissəsinin qatılığı, mq/ml aşağıdakı düsturla hesablanır
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 - standart məhlulun qatılığı, mq/ml ;
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 - tədqiq olunan və standart məhlulların müvafiq olaraq, optiki sıxlıqları.

4.1.20  Analizi aparan zaman reaktivlərin, distillə edilmiş suyun və s. çirklənməsini nəzərə almaq məqsədi ilə paralel olaraq “düzgün” sınağı da aparmaq tövsiyə olunur.

4.1.21  Analizin gedişi zamanı laboratoriyanın işçi zonasının havasında zərərli maddələrin miqdarı ГОСТ 12.1.005-də göstərilən buraxılabilən həddən çox olmamalıdır.

4.1.22 Laboratoriyanın işçi zonasının havasındakı zərərli maddələrin miqdarına nəzarət ГОСТ 12.1.005-ə və ГОСТ 12.1.007-ə görə aparılır.

4.1.23 Yanar və partlayış təhlükəli maddələrlə işləyən zaman ГОСТ 12.1.010-nun tələblərinə uyğun təhlükəsizlik qaydalarına riayət etmək lazımdır.

4.1.24. Bütün istifadə olunan elektrik cihazları elektrik qurğularının quraşdırılma (EQQ) qaydalarına müvafiq olmalıdır.

Elektrik cihazlarının istismarı, elektrik qurğularının istismarının    təhlükəsizlik texnikası qaydalarına, həmçinin ГОСТ 12.1.019-un tələblərinə uyğun elektrik təhlükəsizliyi qaydalarına müvafiq aparılır.

4.1.25 Laboratoriya otaqlarının yanğın təhlükəsizliyi ГОСТ 12.1.004-ə müvafiq,  əmək təhlükəsizliyi isə ГОСТ 12.1.007-ə uyğun olmalıdır.

4.1.26  Reaktiv qismində təhlükəli (qələvi, zəhərli) maddələrdən istifadə edilərkən,   bu   reaktivlərə  aid  normativ   və  ya   texniki   sənədlərdə    göstərilən 

təhlükəsizlik tələblərinə riayət etməli, ГОСТ 12.4.011-ə və ya ГОСТ 12.4.028-ə uyğun şəxsi müdafiə vasitələrindən ( respiratorlar ), ГОСТ 12.4.103-ə uyğun rezin əlcəklərdən, ГОСТ 27654-ə və ГОСТ 29058-ə uyğun geyimlərdən istifadə etmək lazımdır.

4.2   Nəmliyin  təyini
Nəmliyin miqdarını, çəki üsulu ilə çəkinin bükslə birlikdə qurumadan əvvəlki və sonrakı kütlə fərqinə görə təyin edirlər.

4.2.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar 

Çəkmə xətası ±0,0002q olan ГОСТ 24104 uyğun analitik tərəzi.

ГОСТ 25336-a uyğun eksikator.
Quruducu şkaf.

ГОСТ 23932-ə uyğun bükslər.

Eksikatoru doldurmaq üçün 700-800ºC  temperaturunda közərdilmiş, ГОСТ 450-ə uyğun kalsium xlorid.

4.2.2  Sınağın aparılma qaydası

1,0q kütləsi olan çəkini, qabaqcadan sabit çəkiyə qədər qurudulmuş büksə yerləşdirib, (105± 5)ºC temperatura qədər qızdırılmış quruducu şkafda 1,5-2s qurudub, sonra eksikatorda soyudub və çəkirlər.

Çəkməmişdən qabaq büksün qapağını bir az açıb və tez bağlayırlar. Quruma və soyumanı o vaxta qədər təkrar edirlər ki, son çəkilər arasındakı kütlə fərqi 0,0004q çox olmasın.Əgər təkrar quruma zamanı çəkinin kütləsi artarsa, heablama üçün ondan əvvəlki kütləni götürmək lazımdır.

4.2.3  Sınaq nəticələrinin işlənməsi

Nəmlik kütlə payı,  
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-nümunə çəkisinin bükslə birlikdə qurudulmamışdan əvvəlki kütləsi, q;
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- nümunə çəkisinin bükslə birlikdə qurudulduqdan sonrakı kütləsi, q;
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- nümunə çəkisinin kütləsi, q.

İki paralel təyinatın nəticələri arasındakı mütləq buraxılabilən fərq, çox olmamalıdır, %: kütlə üzrə nəmliyin miqdarı 1,0 %-ə qədər olduqda 0,10, 1,0 %-ən çox olduqda 0,20.

4.3   Közərmə zamanı kütlə itkisinin təyini
Közərmə zamanı kütlə itkisinin çəki üsulu ilə təyin olunan çınqıl (qırmadaş) çəkisinin puta ilə kütləsinin  közərdilmədən əvvəlki və sonrakı kütlə fərqinə görə təyin edilir.

4.3.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar
Çəkmə xətası ±0,0002q ГОСТ 24104-ə uyğun analitik tərəzi.

Nominal temperaturu (1000± 5)ºC  olan mufel sobası.

ГОСТ 25336-a uyğun eksikator.
ГОСТ 9147-ə uyğun çini puta.

4.3.2  Sınağın aparılma qaydası

Nümunəni 4.1.2-ə uyğun hazırlayırlar. Quru vəziyyətində olan hazırlanmış      nümunədən kütləsi 1,0 q olan çəki  götürüb  qabaqcadan  sabit  çəkiyə  gələnə qədər közərdilmiş putaya yerləşdirib və çəkirlər. Sonra putanı mufel sobasına yerləşdirib (1000± 5) ºC temperaturda 2 saat müddətində közərdirlər.


Közərdikdən sonra puta eksikatorda soyudulur və çəkilir. Közərməni sabit çəki alınana qədər təkrarlayırlar. Əgər təkrar közərmə zamanı çəkinin kütləsi artarsa, hesablama üçün artımdan əvvəlki kütlənin qiyməti götürülür. 

4.3.3  Analiz nəticələrinin işlənməsi

Közərmə zamanı kütlə itkisi (
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- quru halda nümunə çəkisinin ilkin kütləsi, közərmədən əvvəl putanın nümunə ilə kütləsinin nümunəsiz kütlə fərqi ilə  hesablanır, q;
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 - közərdilmiş qalığın kütləsi, közərmədən sonra putanın nümunə ilə kütləsinin nümunəsiz kütlə fərqi ilə  hesablanır, q.


Paralel təyinatların nəticələri arasındakı mütləq buraxıla bilən fərq, cədvəl 1-də göstərilən qiymətdən çox olmamalıdır.

Cədvəl 1   
                                                                                  Faizlə

	Közərmə zamanı kütlə itkisi
	Mütləq buraxılabilən fərq

	1,0-ə qədər, 1-də daxil olmaqla
	0,10

	             1,0-dən 10-a qədər, “-“ “-“
	0,20

	             10-dan yuxarı
	0,30



Nə zaman ki, birinci közərmədən sonra çəkinin kütləsi artır, bu iki valentli dəmir, manqan, oksidləşmə dərəcəsi aşağı olan başqa elementlər olduqda baş verir, bu halda közərmə zamanı kütlə itkisi 100 %-dən (çəkinin kütləsi qəbul olunur) bütün təyin olunan elementlərin cəmini çıxmaqla təyin edilir.

           4.4  Silisium  oksidinin təyini
Üsul, analiz olunan nümunənin əridilməsi, sonrakı silisium flüori mütləq çıxarmaqla, silisium  oksidinin çəki üsulu ilə təyininə əsaslanır.

4.4.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar

Çəkmə xətası ± 0,0002q  olmaqla ГОСТ 24104-ə uyğun analitik tərəzi.


Mufel sobası.


ГОСТ 6563-ə uyğun platin putalar.
          ГОСТ 25336-a uyğun eksikatorlar.


ГОСТ 25336-a uyğun, tutumu 150-200 ml olan stəkanlar.
ГОСТ 25336-a uyğun qıflar.

ГОСТ 83-ə uyğun susuz natrium karbonat.

ГОСТ 4221-ə uyğun kalium karbonat.

ГОСТ 3118-ə uyğun, sıxlığı 1,19 olan xlorid turşusu, 5:95 nisbətli məhlul.

ГОСТ 4204-ə uyğun, sıxlığı 1,84 olan sulfat turşusu.

ГОСТ 10484-ə uyğun, 40 %  flüorid turşusu.
Qida jelatini, 1 % məhlul. 

ГОСТ 1277-ə uyğun nitrat turşulu gümüş nitrat, 1 % məhlul, 100 ml məhlula 2-3 damcı qatı nitrat turşusu əlavə olunmuşdur.

ГОСТ 4461-ə uyğun qatı nitrat turşusu.

ГОСТ 3762-ə uyğun ammonium karbonat.

“Ag lentli” filtrlər.

Əridici-natrium karbonat və ya natriumla kalium karbonatın kütlə üzrə bərabər nisbətdə qarışığı.

4.4.2  Analizin aparılma qaydası

Kütləsi 0,3q olan çəkini, içərisində kütləcə altı dəfə çox əridici tökülmüş platin putaya töküb, əridici ilə qarışdırıb, qapağını örtüb və mufel sobasına qoyurlar.

Əridici kimi natrium karbonat istifadə edildikdə, ərimə 1000ºC temperaturda, qələvi karbonatların qarışığı istifadə edildikdə isə 800ºC temperaturda aparılır.

Əgər nümunədə iki valentli dəmirin miqdarı çoxdursa, onun üçvalentli formasına tam keçməsini təmin etmək üçün əridiciyə, əridicinin kütləsinin 1,0 %-nə qədər ammonium nitrat əlavə olunur. Bundan sonra, putanı soyuq suya elə salırlar ki, onun içərisinə su tökülməsin. Soyudulmuş ərintini putanın içərisindən aşagıdakı kimi çıxarırlar. Putaya 7-10ml qaynar su töküb, qapaq ilə örtüb və saxlayırlar. Əgər, ərintidə kürəcik əmələ gələrsə, onu tutumu 150-200ml olan stəkana keçirirlər. Əgər kürəcik əmələ gəlməyibsə, ərintini tədricən kiçik hissələrlə xlorid turşusu əlavə edib ( bir neçə damcı ), çubuqla qarışdırmaqla çıxarırlar.

Turşunun dağılmaması üçün, putanı qapaqla örtürlər. Ərintinin tamam çıxarılması üçün 25-30ml xlorid turşusu sərf olunur.

Bütün ərinti çıxarıldıqdan sonra, puta turşu ilə yaxalanıb və filtr kağızı parçaları ilə silinir. Stəkana 5,0ml jelatin məhlulu töküb və 5 dəqiqə müddətində yaxşıca qarışdırırlar.

Putanı qapaq ilə birlikdə, şüşəni və stəkanın divarlarını (30-50 ml) qaynar su ilə yuyurlar. Çöküntünün koaqulyasiya olunması üçün stəkan şüşə ilə örtülüb 25-30 dəq isti yerdə saxlanılır.

Çöküntü üzərindəki məhlul şəffaf olduqda, onu sıx olmayan filtrdən süzürlər. Çöküntü dekantasiya üsülu ilə 2-3 dəfə qaynar xlorid turşusu məhlulu ilə yuyulur, sonra xlor ionu reaksiyası itənə qədər çöküntü filtrdə qaynar su ilə yuyulur. 

Filtratın bir neçə damcısını saat şüşəsi üzərində yerləşdirirlər. Əgər argentium nitrat əlavə etdikdə damcıda asılqan əmələ gəlirsə, onda nümunə təmiz sayılmır.Əgər, xlor ionununa reaksiya mənfi olarsa, filtratı silisium oksidini ikinci dəfə  çökdürmək üçün buxarlandırırlar.  Filtrat   quru  olana  qədər   buxarlandırılır, 
sonra üzərinə 20ml xlorid turşusu 5,0ml jelatin məhlulu əlavə edilib, 5 dəq                                                müddətində qarışdırılır. Bundan sonra, stəkanın divarları isti su ilə yuyulub, çöküntünün koaqulyasiya olunması üçün 30 dəq müddətində isti yerdə saxlanılır.

Sonra çöküntü, birinci çökdürmədə olduğu kimi sıx olmayan filtrdən süzülür. Birinci və ikinci çökdürmədən alınan çöküntüləri birləşdirib, qabaqcadan çəkilmiş platin putaya yerləşdirirlər. Ehmalca külləşdirib və sabit çəki alınana qədər 45-60 dəq müddətdə (1000-1100)ºC temperatda mufel sobasında közərdib, eksikatorda soyudub və çəkirlər.

Közərdilmiş çöküntü bir neçə damcı su ilə isladılır, üzərinə 1,0-2,0ml sulfat və 5,0-7,0ml flüorid turşusu əlavə edilib, gur olmayan plitə üzərində (turşunun kənarlara sıçramaması üçün) sulfat turşusu buxarları qurtarana qədər buxarlandırılır.

Bundan sonra, putanı (1000-1100)ºC temperaturda 15 dəq müddətində közərdib, eksikatorda soyudub və çəkirlər.

Əgər, çöküntünün kütləsi 0,01mq çoxdursa, onu əridib və filtratla birləşdirirlər. Filtratı da öz növbəsində tutumu 250ml olan ölçü kolbasına keçirib, su ilə bölgüyə çatdırıb, gələcəkdə dəmirin, alüminiumun, kalsiumun və maqneziumun təyinində istifadə edirlər.

4.4.3  Analiz nəticələrinin işlənməsi
Silisium oksidinin 
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-çöküntünün  flüorid turşusu ilə qovulmasından əvvəlki kütləsi, q;    
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-çöküntünün  flüorid turşusu ilə qovulduqdan sonrakı kütləsi, q;                                                                                                                                           
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-quru nümunə çəkisinin kütləsi, q.

Paralel təyinatların nəticələri arasındakı mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl 2-

də göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır.

     Cədvəl 2                                                                                              Faizlə                                                                                                                 
	Silisium oksidinin kütlə payı
	Mütləq buraxılabilən fərq

	 1,0-dən, 5,0-ə qədər, 5,0-də daxil olmaqla
	                     0,15

	      5,0-dən çox, 18,0-ə qədər, “-“   “-“
	                     0,25

	      18,0- dən çox, 25,0-ə qədər, “-“ “-“
	                     0,30

	      25,0- dən çox, 40,0-a qədər, “-“ “-“
	                     0,40

	      40,0- dan çox, 70,0-ə qədər, “-“ “-“
	                     0,50

	       70,0- dən çox
	                     0,60


4.5 Dəmir və alüminium oksidlərin təyini
Üsul, dəmir və alüminium oksidlərini 4.5.2 bəndinə uyğun bilavasitə ayrıca çəkidən və ya 4.5.1 bəndinə uyğun qabaqcadan silisium oksid ayrıldıqdan sonra kompleksometrik üsulla təyininə əsaslanır.

Üsulun mahiyyəti Fe 3+  və Al 3+ ionlarının kompleksonat III ilə  tetrasirkə turşusunun N, N, N1, N1 etilendiamin ikinatrium duzu) kompleks əmələ gətirməsinə əsaslanır. Dəmir kompleksonat (III )  pH-1-1,5-də yaranır.

İndikator kimi sulfosalisil turşusu istifadə olunur ki, bu da güclü turş mühitdə üç valentli dəmir ilə bənövşəyi rəngli həll olan dəmir sulfosalisilat əmələ gətirir.

Ekvivalentlik nöqtəsində dəmir sulfosalisilatın rəngi itir.

Alüminium oksidinin miqdarı həmin nümunədə əks titirləmə yolu ilə tapılır.

Bundan ötrü, dəmir təyin olunan məhlula, kompleksdə alüminiumu tam birləşdirmək üçün lazım olandan daha çox trilon B əlavə olunur,  trilon B-nin artığı isə dəmir xlorid (III) ilə titirlənir.
            4.5.1  Silisium oksid qabaqcadan ayrıldıqdan sonra dəmir və   alüminium oksidlərinin təyini
4.5.1.1 Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar

ГОСТ 24104-ə uyğun çəkmə xətası ± 0,0002 q olan analitik tərəzi.

Mufel sobası.


ГОСТ 1770-ə uyğun tutumu 1,0 l olan ölçü kolbaları.

          ГОСТ 2925-ə və  ГОСТ 29252-ə uyğun büretlər.


ГОСТ 29227-ə və ya ГОСТ 29228-ə uyğun pipetlər.
ГОСТ 25336-a uyğun tutumu 250 ml olan konusvari kolbalar.

ГОСТ 25336-a uyğun tutumu 150 ml olan stəkanlar.

ГОСТ 25336-a uyğun qıflar.

Elektrik plitəsi.

Tutumu 10,0 l olan polietilen qab.

ГОСТ 9147-ə uyğun çini puta.

ГОСТ 3118-ə uyğun sıxlığı 1,19 olan xlorid turşusu, 1:3 nisbətli məhlul.

ГОСТ 3760-a uyğun sulu ammonyak , 10 və 25 % -li sulu məhlulları.

ГОСТ 4147-ə uyğun 6 sulu dəmir (III) xlorid.
ГОСТ 4478-ə uyğun 2 sulu sulfosalisil turşusu.

ГОСТ 11069-a uyğun A995 markalı alüminium yonqarı.

ГОСТ 18270-ə uyğun sirkə turşusu.

ГОСТ 199-a uyğun 3 sulu sirkə turşusunun natrium duzu (natrium asetat).

ГОСТ 10652-ə uyğun 2 sulu tetrasirkə turşusunun N, N, N1, N1 dinatrium etilendiamin duzu ( trilon B ) 0,025 M məhlul.

Konqo indikator kağızı.

ГОСТ 22867-ə uyğun ammonium nitrat, 2 %-li məhlul.

Qırmızı metil indikatoru, 2 %-li spirtli məhlul.

Üçvalentli dəmir duzunun titirli məhlulu: 

6,76q dəmir (III) xloridi FeCl3· 6H2O 300ml suda həll edirlər. Məhlulu 1,0 litr olan ölçü kolbasına süzürlər, üzərinə sıxlığı 1,19 olan 15ml xlorid turşusu əlavə edib, su tökməklə bölgüyə çatdırırlar.

Dəmir (III) xlorid məhlulunun titri çəki üsulu ilə təyin olunur. Bundan ötrü, pipet ilə 50ml dəmir (III) xlorid məhlulunu götürüb, stəkana keçirib, üzərinə 2-damcı qırmızı metil indikatoru əlavə edib, plitə üzərinə qoyub, qaynayana qədər qızdırırlar. Sonra stəkanı plitənin üzərindən götürüb, ammonyak məhlulu ilə dəmir hidroksidi çökdürürlər.

Ammonyak məhlulunu, məhlulun rəngi çəhrayıdan sarı rəngə keçənə qədər, zəif ammonyak iyi gələnə qədər əlavə edirlər. Çöküntünün koaqulyasiyası üçün stəkanı 10 dəqiqə müddətində isti yerdə saxlayırlar. Bundan sonra, çöküntünü sıx olmayan “qırmızı lentli” filtrdən süzürlər. Filtrdəki çöküntünü 8-10 dəfə ammonium nitratın isti məhlulu ilə yuyurlar. Sonra çöküntünü filtrlə birlikdə putaya keçirib, qurudub, 1000ºC temperaturda 20-25 dəq müddətində sabit çəkiyə gələnə qədər közərdirlər.

Dəmir (III) xlorid məhlulunun 
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-közərdilmiş çöküntünün kütləsi, q.


Sulfosalisil turşusu, 20 %-li məhlul: 

20q turşu 50ml suda həll edilir, Konqo indikator kağızının rəngi göydən, bənövşəyi rəngə keçənə qədər 25 %-li ammonyak məhlulu ilə neytrallaşdırılıb, 100 ml-ə qədər su ilə durulaşdırılır.


Alüminium duzunun dəqiq məhlulu: 0,6745 q təmiz metal alüminiumu 11,2 ml 25 %-li xlorid turşusunun məhlulunda həll edib, su ilə 1,0 litrə çatdırırlar. Alınmış məhlulun Al2O3-ə görə titri 0,0012745 q/ml bərabərdir.


Bufer məhlulu: 

270q natrium asetatı 300 ml suda həll edib, süzüb 500 ml -ə qədər su ilə durulaşdırıb, üzərinə tərkibində 70 ml qatı sirkə turşusu olan 500 ml sirkə turşusu məhlulu və ya 90 ml 30 %-li sirkə turşusu əlavə edib, yaxşıca qarışdırırlar.


0,025 M titirli trilon B məhlulu: 95q trilon B 1,0 litr suda həll edilir, polietilen qaba süzülüb, 10 litrə qədər su ilə durulaşdırılıb və yaxşıca qarışdırılır.


Trilon B məhlulunun Fe2O3-ə görə titri asağıdakı qaydada təyin olunur: tutumu 250ml olan konusvari kolbaya büret vasitəsi ilə 20ml dəmir (III) xlorid məhlulu töküb, su ilə 100ml -ə qədər durulaşdırıb, (50-70)ºC temperatura qədər qızdırıb, üzərinə 7-8 damcı sulfosalisil indikatoru əlavə edib, trilon B məhlulu ilə dəmir sulfosalisilatın bənövşəyi rəngi itənə qədər titirlənir. 
Trilon B məhlulunun Fe2O3-ə görə titri, q/ml, aşağıdakı düsturla hesablanır
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– dəmir (III) xlorid məhlulunun titri, q/ml;
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-titirlənməyə sərf olunan trilon B məhlulunun həcmi, ml.


Alüminium oksidinə görə trilon B məhlulunun titrini təyin etməzdən əvvəl, dəmir (III) xloridlə trilon B məhlullarının nisbəti tapılır. Bundan ötrü, tutumu 250 ml olan 3 ədəd konusvari kolbaya büretdən 10 ml trilon B məhlulu töküb, 100 ml-ə qədər su ilə durulaşdırıb, üzərinə 10 ml bufer məhlulu, 7-8 damcı sulfosalisil turşusu əlavə edib, dəmir (III) xlorid məhlulu ilə 1 dəqiqə müddətində itməyən qızılı-narıncı rəng alınana qədər titirləyirlər.

            Üç titirləmənin nəticələrinin orta hesabi qiymətinə görə dəmir (III) xlorid məhlulu ilə trilon B məhlullarının qatılıqlarının nisbəti olan 
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 əmsalı aşağıdakı düsturla hesablanır
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-10ml trilon B məhlulunun titirlənməsinə sərf olunan dəmir (III) xlorid məhlulunun həcmi,ml.


Sonra trilon B məhlulunun  
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Tutumu 250 ml olan üç ədəd konusvari kolbaya büret vasitəsi ilə 25ml dəqiq  alüminium duzu   töküb, 100ml-ə qədər  su ilə durulaşdırıb, indikator kağızı 

Konqonun rəngi qırmızı olana qədər 10%-li ammonyak məhlulu ilə neytrallaşdırılır. Bundan sonra, Konqo kağızının rəngi göy olana qədər damcı-damcı (1:3) nisbətində xlorid turşusu əlavə edilir, bundan sonra, daha əlavə olaraq, 8-10 damcı xlorid turşusu əlavə olunur.


Əmələ gəlmiş məhlula 30ml trilon B məhlulu əlavə edib, qaynayana qədər qızdırıb, üzərinə 10ml bufer məhlulu əlavə edib, 7-8 damcı sulfosalisil turşusu tökürlər. Sonra məhlulu otaq temperaturuna qədər soyudub, dəmir (III) xlorid məhlulu ilə bir dəqiqə müddətində itməyən qızılı-narıncı rəng alınana qədər titirləyirlər. 
Trilon B məhlulunun 
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[image: image47.wmf]KV

T

T

O

AL

-

=

30

25

3

2

                        (11)

burada 
[image: image48.wmf]T

-alüminium duzu məhlulunun 
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-trilon B ilə dəmir xlorid məhlullarının qatılıqları arasındakı nisbətin əmsalı;
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-titirlənməyə sərf olunan dəmir (III) xlorid məhlulunun həcmi, ml.

4.5.1.2  Analizin aparılma qaydası
Dəmir və alüminium təyin etməkdən ötrü, silisium oksidi təyin edərkən alınan filtratdan pipet vasitəsi ilə 50-100ml çəkib, tutumu 250 ml olan konusvari kolbaya yerləşdirirlər, üzərinə 2-3 damcı nitrat turşusu əlavə edib, (50-60)ºC temperatura qədər qızdırırlar, kolbanın içərisinə bir parça Konqo indikator kağızı atıb, Konqo kağızı göy rəngdən qırmızı rəngə keçənə kimi ammonyak məhlulu ilə neytrallaşdırılır. Sonra məhlula damcı-damcı Konqo kağızının rəngi qırmızıdan bənövşəyi rəngə keçənə qədər (1:3) nisbətində xlorid turşusunun məhlulu əlavə edilir, əlavə olaraq, daha 15 damcı xlorid turşusu, 4-6 damcı sulfosalisil turşusu töküb, məhlul rəng itənə qədər trilon B məhlulu  ilə titirlənir. Ekvivalent nöqtəsində məhlul ya rəngsiz və ya açıq sarı rəngdə olub, çəhrayı çaları olmamalıdır.


Dəmiri titirlədikdən sonra, büret vasitəsi ilə məhlula o qədər trilon B məhlulu əlavə olunur ki, alüminium ilə kompleks əmələ gətirdikdən sonra onun artığı 10 ml və ya daha çox olsun.

Məhlulu qaynayana qədər qızdırıb, sonra 60 ºC temperatura qədər soyudub, sonra bufer məhlulu ilə Konqo kağızının rənginin göy rəngdən qırmızı rəngə keçənə qədər  neytrallaşdırıb, daha əlavə olaraq, 10 ml bufer məhlulu tökülür.


Məhlulu otaq temperaturuna qədər soyudub, dəmir ( III ) xlorid məhlulu ilə 1-1,5 dəqiqə müddətində itməyən davamlı qonur rəng alınana qədər titirləyirlər.

4.5.1.3  Analiz nəticələrinin işlənməsi
Əgər tədqiq olunan nümunədə 
dəmir (II) oksid yoxdursa, dəmir (III) oksidin kütlə payı 
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-titirlənməyə sərf olunan trilon B məhlulunun həcmi, ml;
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- Fe2O3-ə görə trilon B məhlulunun titri, q/ml;
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- nümunə çəkisinin kütləsi, q.


Tərkibində iki və üç valentli dəmir oksidi olan materialların analizi zamanı, üç valentli dəmir oksidinin kütlə payı Fe2O3 (III), %-lə aşağıdakı düstur ilə hesablanır
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-(28) saylı düstura (4.9.3)  əsasən təyin olunmuş dəmir (II) oksidinin %-lə miqdarı; 
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-dəmir oksidi təyin olunduqdan sonra, əlavə olunan trilon B məhlulunun həcmi, ml;
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-əks titirlənməyə sərf olunan dəmir (III) xlorid məhlulunun həcmi, ml;
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-dəmir (III) xlorid  ilə, trilon B məhlulları qatılıqlarının nisbətini ifadə edən əmsal;
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- Al2O3-ə görə trilon B məhlulunun titri, q/ml.

                  Alüminium və dəmir oksidlərinin miqdarının paralel təyinatlarının nəticələri arasındakı mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl 3-də göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır.

Cədvəl 3                                                                                          Faizlə
	Kütlə payı
	Mütləq buraxılabilən fərq

	Dəmir oksid:

       1,0-ə qədər, 1,0-də daxil olmaqla

1,0-dən çox, 3,0-ə qədər, “-“ “-“ 

 3,0- dən çox, 7,0-ə qədər, “-“ “-“ 

    7,0 -dən çox, 25,0-ə qədər, “-“ “-“ 

       25,0-dən cox

Alüminium oksid:

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

     3,0- dən çox, 7,0-ə qədər, “-“ “-“ 

7,0 -dən çox, 20,0-ə qədər, “-“ “-“ 

     20,0-dən cox, 70,0-ə qədər, “-“ “-“

     70-dən cox
	0,10

0,15

0,20

0,30

0,80

0,15

0,20

0,30

0,40

0,50


4.5.2 Kompleksometrik üsul ilə ayrıca çəkidən alüminium və dəmir oksidlərin təyini
4.5.2.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar

Aşağıdakı əlavələrlə nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar 4.5.1.1 bəndinə uyğun:

ГОСТ 6563-ə uyğun platin puta.

ГОСТ 83- ə uyğun susuz natrium karbonat.

4.5.2.2 Analizin aparılma qaydası 

0,1-0,2q nümunə çəkisinin kütləsini platin putaya  yerləşdirib, eyni miqdar susuz natrium karbonatla qarışdırıb, 1000ºC temperaturda 5 dəqiqə müddətində mufel sobasında əridirlər. 
 Ərintini çubuqla putanın içərisində xırdalayıb, 5 ml qatı xlorid turşusu ilə isladıb, 15 dəqiqə isti yerdə saxlayıb, 1:3 nisbətli xlorid turşusu ilə ərintini  tutumu 150-200 ml olan stəkanda həll edib çıxarırlar. Məhlulu 100-150 ml-ə qədər su ilə durulaşdırıb, 4.5.1.3 bəndinə uyğun alüminium və dəmiri təyin edirlər.

4.5.2.3 Analiz nəticələrinin işlənməsi

Analiz nəticələrinin işlənməsi  4.5.1.3 bəndinə uyğun aparılır.

Dəmir və alüminium oksidlərinin təyin olunan miqdarlarının paralel nəticələrinin mütləq buraxılabilən fərqi cədvəl 3-də göstərilən qiymətlərdən artıq olmamalıdır. 

4.6 Kalsium və maqnezium oksidlərin təyini

Kalsium və maqnezium oksidlərinin miqdarı silisium oksidinin təyinindən sonra alınan filtratdan təyin olunur. Üsul, kalsium və maqnezium kationlarının pH müəyyən qiymətlərində möhkəm kompleks birləşmələrinin əmələ gəlməsinə əsaslanır. Kompleksometrik titrləmə zamanı metal indikatorlardan istifadə olunur.

Bütün kationlar trilon B ilə birləşdikdə ekvivalent nöqtə əldə olunur ki, bu zaman sərbəst indikatorun rəngi əmələ gəlir, bu da kompleks birləşmənin rəngindən fərqlənir.

Elementlərin analizinin təmizliyi üçün üçvalentli metal oksidlərini urotropinlə çökdürməklə 4.6.1 bəndinə uyğun olaraq ayrılır.

4.6.1  Üçvalentli metal oksidləri qrupu elementlərinin urotropinlə ayrılması

4.6.1.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar

Örtülü spirallı elektrik plitəsi.

ГОСТ 29227-ə və ya ГОСТ 29228-ə uyğun pipet.

ГОСТ 25336-a uyğun tutumu 150-200 ml olan stəkanlar.

ГОСТ 25336-a uyğun qıflar.

“Ağ lentli ” filtrlər.

ГОСТ 3118-ə uyğun, sıxlığı 1,19 olan xlorid turşusu, 1:3 nisbətli məhlul.

ГОСТ 4461-ə uyğun, sıxlığı 1,4 olan nitrat turşusu.

ГОСТ 3760-a uyğun sulu ammonyak, 10 % -li sulu məhlul.

Əczaçılıq üçün nəzərdə tutulan urotropin, 0,5 və 10 % -li sulu məhlullar.

İndikator kağızı Konqo.

Turşulu xrom tünd göy metal indikatoru.

4.6.1.2  Analizin aparılma qaydası

 Silisium oksidinin təyinindən bu standartın 4.4.2 bəndinə uyğun alınan filtratdan pipet vasitəsi ilə 50 ml götürüb stəkana yerləşdirirlər.

Stəkana 3-5 damcı nitrat turşusu əlavə edib, bir parça Konqo indikator kağızı atıb, qızarana qədər ammonyakla neytrallaşdırırlar. Bundan sonra, Konqo indikator kağızı göyərənə kimi ( 1:3 ) nisbətli bir neçə damcı xlorid turşusu əlavə edilir (asılqan əmələ gələnə qədər neytrallaşdırmaq və sonra turşu ilə onu əritmək olar ).

Üzərinə 20 ml 10 %-li urotropin məhlulu əlavə edib, 10 dəqiqə müddətində

 (80-90)ºC temperaturda qaynamamaq şərti ilə qızdırırlar. Çöküntü koaqulyasiya olunan kimi onu “ağ lentli” filtrdən süzüb, 0,5 %-li isti urotropin məhlulu ilə yuyurlar.

4.6.2 Kalsium və maqnezium oksidlərin turş xrom tünd göy metal indikatoru ilə kompleksometrik titrlənməsi

Üsul, kalsium və maqnezium ionlarının turş xrom tünd göy metal indikatorunun iştirakı ilə eyni nümunədə, eyni indikator ilə məhlulun müxtəlif pH qiymətlərində kompleksometrik titrlənməsinə əsaslanır.

4.6.2.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar

ГОСТ 1770-ə uyğun tutumu 100 ml və 1,0 litrlik ölçü kolbaları.

          ГОСТ 29227-ə və ya ГОСТ 29228-ə uyğun pipetlər.

ГОСТ 29251-ə və ya ГОСТ 29252-ə uyğun büretlər, tutumu 150-200 ml olan stəkanlar.

ГОСТ 25336-a uyğun tutumu 200-250 ml olan konusvari kolbalar.

ГОСТ 4328-ə uyğun natrium hidroksid, 20 %-li məhlul.

ГОСТ 5833-ə uyğun saxaroza; 2 %-li məhlul.
ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu, 1:3; 1:5 nisbətli məhlulları.

ГОСТ 3773-ə uyğun ammonium xlorid.
ГОСТ 3760-a uyğun sulu ammonyak, 25 %-li məhlul.

ГОСТ 4530-a uyğun kalsium karbonat və ya əhəngdaşının standart nümunəsi.

ГОСТ 4523-ə uyğun 7 sulu maqnezium sulfat və ya standart titr.

ГОСТ 18300-ə uyğun etil spirti.
Konqo indikator kağızı.

Ammonyaklı bufer məhlulu: 70 q ammonium xloridi 200 ml suda həll edib, süzür, üzərinə 570 ml 25 %-li ammonyak məhlulu əlavə edib, 1,0 litr olana qədər su ilə durulaşdırıb, diqqətlə qarışdırırlar. Məhlulun pH 10-a bərabər olur.

Turş xrom tünd göy metal indikatoru: 0,5 qr turş xrom tünd göyü 10 ml ammonyaklı bufer məhlulunda həll edib və 100 ml-ə qədər etil spirti əlavə edirlər.

ГОСТ 10652-ə uyğun trilon B, 0,025 M məhlul. Trilon B məhlulunun kalsium oksidinə görə titri, kimyəvi təmiz kalsium karbonata və ya əhəngdaşının standart nümunəsinə görə təyin edirlər. 0,1 q qurudulmuş kalsium karbonatı və ya 

əhəngdaşının standart nümunəsini çəkib, tutumu 250 ml olan konusvari kolbaya tökürlər, üzərinə 50 ml su və ehtiyatla kiçik hissələrlə ( 1:5  ) nisbətli 15-20 ml xlorid turşusu əlavə edilir. Məhlul 20 %-li natrium hidroksid məhlulu ilə, zəif qələvi mühit alınana qədər Konqo indikator kağızına görə neytrallaşdırılır, üzərinə əlavə olaraq, 10 ml qələvi tökülür. Sonra 10 damcı xrom tünd göy  indikatoru əlavə edib,  trilon B məhlulu ilə çəhrayı rəngin bənövşəyi göy rəngə keçənə qədər titirləyirlər.

Trilon B məhlulunun kalsium oksidinə görə titri, q/ml-ə aşağıdakı düsturla hesablanır
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-quru kalsium karbonat çəkisinin və ya əhəngdaşının standart nümunəsinin kütləsi, q;
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- kalsium karbonat və ya əhəngdaşının standart nümunəsində kalsium oksidinin miqdarı, %;
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-titirlənməyə sərf olunan  trilon B məhlulunun həcmi, ml.


Nəticə kimi üç titirləmənin orta hesabi qiyməti qəbul olunur.


Trilon B məhlulunun maqnezium oksidinə görə titrini kimyəvi təmiz maqnezium sulfata MgSO4·7H2O və ya MgSO4 ·7H2O-standart titrinə görə təyin edirlər. 0,1 q maqnezium sulfatı cəkib, tutumu  250 ml olan konusvari kolbaya tökürlər, üzərinə 50 ml su, 10 ml ammonyaklı bufer məhlulu, 10 damcı turş xrom tünd göy  indikatoru əlavə edib, trilon B məhlulu ilə çəhrayı rəngin göy mavi rəngə keçənə qədər titirləyirlər.


Trilon B məhlulunun maqnezium oksidinə görə titri, q/ml aşağıdakı düsturla hesablanır
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 -MgSO4·7H2O çəkisinin kütləsi, q;
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- MgSO4·7H2O-da MgO %-lə miqdarı;
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-maqneziumun titirlənməsinə sərf olunan trilon B məhlulunun həcmi, ml.


    Nəticə kimi üç titirləmənin orta hesabi qiyməti qəbul olunur.

          4.6.2.2 Analizin aparılma qaydası 

Üç valentli metal oksidlərini urotropinlə ayırdıqdan sonra 4.6.1.2 bəndinə əsasən alınan filtrata, əgər CaO %-lə miqdarı 10 %-dən çoxdursa, 10 ml 2 %-li saxaroza məhlulu, CaO %-lə miqdarı 10 %-dən azdırsa, 5,0 ml əlavə olunur.

Məhlulu ehmalca 20 %-li natrium hidroksid məhlulu ilə Konqo kağızı qızarana qədər neytrallaşdırıb, əlavə olaraq, 10 ml natrium hidroksid məhlulu əlavə edirlər.

         Bundan sonra, ümumi həcmi təxminən 100 ml olana qədər su əlavə edib, diqqətlə qarışdırdıqdan sonra, maqnezium hidroksid çöküntüsünün formalaşması üçün 1-2 dəqiqə gözləyirlər. Bundan sonra, 10 damcı turş xrom tünd göy indikatoru əlavə edib, möhkəm qarışdırıb, yavaş - yavaş trilon B məhlulu ilə çəhrayı rəngin dəyişməyən yasəmən-göy rəngə keçənə qədər titirləyirlər. Kalsium titirlənəndən sonra, maqneziumu təyin etməkdən ötrü, tədqiq olunan məhlula 5 ml             ( 1:3 ) nisbətli  xlorid  turşusu  maqnezium hidroksidinin tam həll olması  üçün

əlavə  edib, yaxşı qarışdırılır və kolbanın divarları az miqdar su ilə yuyulur. Bu halda məhlul rəngini çəhrayıya dəyişir. Konqo kağızı qırmızı olaraq qalmalıdır. Əgər Konqo kağızı göyərərsə, onda məhlula qızarana qədər damcı- damcı 20 %-li natrium hidroksid məhlulu əlavə olunur. Bundan sonra, 10 ml ammonyaklı bufer məhlulu əlavə edib, trilon B məhlulu ilə titirlənməni məhlulun rəngi çəhrayıdan davamlı göy-mavi olana qədər davam etdirirlər.

4.6.2.3  Analiz nəticələrinin işlənməsi

Kalsium oksidinin (
[image: image75.wmf]CaO

) kütlə payı %-lə aşağıdakı düsturla  hesablanır
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- CaO-nə görə trilon B məhlulunun titri, q/ml;
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-kalsium oksidin titirlənməsinə sərf olunan trilon B məhlulunun həcmi, ml;
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- nümunə çəkisinin kütləsi, q.

Maqnezium oksidinin (
[image: image80.wmf]MgO

) kütlə payı %-lə aşağıdakı düstur ilə hesablanır:
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-MgO-nə görə trilon B məhlulunun titri, q/ml;
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-kalsium oksidin titirlənməsinə sərf olunan trilon B məhlulunun həcmi, ml;
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- nümunə çəkisinin kütləsi, q.


Kalsium və maqnezium oksidlərin miqdarlarının paralel təyinlərinin nəticələri arasında mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl 4-də göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır.

  Cədvəl 4                                                                                       Faizlə

	Kütlə payı
	Mütləq buraxılabilən fərq

	Kalsium oksid:

1,0-ə qədər, 1,0-də daxil olmaqla

                1,0-dən çox, 5,0-ə qədər, “-“ “-“

                5,0- dən çox, 10,0-ə qədər, “-“ “-“

                10,0 -dan çox, 40,0-a qədər, “-“ “-“

                40,0-dan çox, 80,0-a qədər, “-“ “-“

                            Maqnezium oksid:

1,0-ə qədər, 1,0-də daxil olmaqla

                1,0-dən çox, 6,0-ə qədər, “-“ “-“

                6,0-dan çox, 25-ə qədər, “-“ “-“
	0,10

0,15

0,20

0,30

0,40

                   0,15

0,30

0,60


4.6.3  Qırmadaşda (çınqılda) manqan birləşmələri olduqda, kalsium və maqnezium oksidlərin təyini
Nümunədə manqanın miqdarı 0,2-dən çox, 2,0 %-ə qədər olduqda, kalsiumun miqdarı, mureksid indikatoru ilə reduksiyaeduci hidroksilamin xlorid turşusu iştirakı ilə kompleksometrik titirləmə yolu ilə təyin olunur.


Tədqiq olunan materialda ( nümunədə ) manqanın miqdarı kütlə üzrə 2,0 %-dən çox olarsa, kalsium və maqnezium oksidlərinin miqdarının təyinində bu üsul tətbiq olunmur. Bundan ötrü manqanı qabaqcadan ayırmaq lazımdır.

 
Nümunədə manqanın miqdarı kütlə üzrə 0,2  %-ə qədər olarsa, kalsium və maqnezium oksidlərinin miqdarı 4.6.2 bəndi üzrə təyin olunur.

4.6.3.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar 

4.6.2.1 bəndinə uyğun kolbalar, pipetlər və büretlər.


ГОСТ 4328-ə uyğun natrium hidroksid, 20 % məhlul.

          ГОСТ 5456- a uyğun hidroksilamin xlorid turşusu, 5 % sulu məhlul.


ГОСТ 4233-ə uyğun natrium xlorid.


ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu, 10 % məhlul.


Mureksid, quru qarışıq: 1,0 q mureksid 99 q natrium xloridlə qarışdırılır;


Trilon B ГОСТ 10652-ə görə 2 sulu tetrasirkə turşusunun N, N, N1, N1-dinatrium etilendiamin duzu-0,05 M məhlul MgO görə trilon B məhlulunun titrini 

4.6.2.1 bəndinə görə, trilon B məhlulunun CaO görə titrini isə 4.6.2.1 bəndinə görə təyin edirlər. Bu halda turş xrom tünd göy indikatoru əvəzinə, mureksid indikatoru istifadə olunur.

4.6.3.2  Analizin aparılma qaydası 

4.6.1 bəndinə uyğun, 3 valentli metal oksidi qrupu elementləri ayrıldıqdan sonra əmələ gələn filtrata 1-2ml hidroksilamin xlorid turşusu əlavə edib, qarışdırılır, 100 ml olana qədər distillə edilmiş su əlavə edib, 10-15 ml natrium hidroksid məhlulu töküb, yenidən qarışdırılır, şpatelin ucunda mureksid indikatoru daxil edib, yavaş-yavaş trilon B məhlulu ilə moruğu rəng bənövşəyi rəngə keçənə qədər titirləyirlər.


Kalsiumu təyin etdikdən sonra, eyni nümunədə maqneziumu da təyin edirlər, qabaqcadan mureksidin rəngini xlorid turşusu daxil etməklə dəyişdirirlər. Maqneziumu  trilon B məhlulu ilə turş xrom tünd göy indikatorunun iştirakı ilə 4.6.2.2 bəndində göstərildiyi kimi titirləyirlər.

4.6.3.3  Analiz nəticələrinin işlənməsi

Nəticələrin işlənməsi 4.6.2.3 bəndinə görə aparılır.         

Kalsium oksidi ilə maqnezium oksidlərinin miqdarlarının paralel təyinlərinin nəticələri arasındakı mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl 4-də göstərilən qiymətdən çox olmamalıdır. 

4.7  Sulfat və sulfid kükürdünün təyini
Dağ süxurları qırmadaşda (çınqıl)  zərərli kükürd tərkibli qarışıqlar aşağıdakı qaydada təyin olunur:

Əgər dağ süxuru qırmadaşda ( çınqıl )  sulfat və sulfid birləşmələri olarsa, əvvəlcə, ümumi kükürdün miqdarı təyin olunur, bundan sonra sulfat kükürdü, onların fərqindən isə sulfid  kükürdü  təyin  olunur. Əgər,  dağ  süxuru  qırmadaşda 

(çınqıl)  ancaq  sulfat birləşmələri varsa, ümumi kükürdün miqdarı təyin olunmur.Ümumi kükürdün miqdarı çəki və ya yodometrik titirləmə üsulları ilə təyin olunur.

4.7.1  Çəki üsulu ilə ümumi kükürdün miqdarının təyini

Çəki üsulu, çəkinin nitrat və xlorid turşuları qarışığı ilə parçalanmasına, sonra kükürdün natrium sulfat şəklində çökdürülməsinə və çöküntünün kütləsinin təyininə əsaslanır.

4.7.1.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar

ГОСТ 24104-ə uyğun çəkmə xətası ±0,0002 q olan analitik tərəzi.

ГОСТ 9147-ə uyğun diametri 15 sm olan çini kasalar.

ГОСТ 25336-a uyğun tutumu 100, 200, 300, 400 ml olan şüşə stəkanlar.

900 ºC temperaturu təmin edən mufel sobası.

ГОСТ 9147-ə uyğun çini putalar.

ГОСТ 25336-a uyğun eksikator.

Su-buxar vannası.

“Qırmızı lentli” və “göy lentli” külsüz filtrlər.

 ГОСТ 450-ə uyğun, eksikatoru doldurmaq üçün, (700-800) ºC temperaturda 
közərdilmiş kalsium xlorid.

 ГОСТ 4461-ə uyğun nitrat turşusu.
           ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu.


 ГОСТ 3760-a uyğun sulu ammonyak, 10 % məhlul.
           ГОСТ 4108-ə uyğun barium xlorid, 10 % məhlul.


 Narıncı metil indikatoru, 0,1 % məhlul.


 ГОСТ 1277-ə uyğun gümüş nitrat, 1 % məhlul.

4.7.1.2  Analizin aparılma qaydası 
Kütləsi 0,5-2q olan çəkini, tutumu 200 ml olan şüşə stəkana və ya çini kasaya yerləşdirib, bir neçə damcı distillə edilmiş su ilə isladırlar, üzərinə 30 ml nitrat turşusu töküb, şüşə ilə üstünü örtüb, 10-15 dəq müddətində saxlanılır.

 Reaksiya qurtardıqdan sonra, üzərinə 10 ml xlorid turşusu töküb, şüşə çubuq ilə qarışdırırlar, şüşə ilə üstünü örtüb stəkanı (kasanı) su hamamına qoyurlar. 20-30 dəq. sonra azot oksidinin qonur buxarları ayrılıb qurtardıqdan sonra, şüşəni götürüb, kasa və ya stəkanın içərisindəkiləri quru olana qədər buxarlandırılır. 

Quruduqdan sonra çöküntünü 5-7 ml xlorid turşusu ilə isladıb, quru olana qədər qurudurlar. Bu əməliyyatı 2-3 dəfə təkrar edib, üzərinə 50 ml su töküb, duzlar tam həll olana qədər qaynadılır.

Üçvalentli metal oksidləri qrupu elementlərini çökdürmək üçün, məhlula 2-3 damcı narıncı metil indikatorun rəngi qırmızıdan sarıya keçənə qədər və ammonyak iyi gələnə qədər ammonyak məhlulu əlavə edirlər. 10 dəq. sonra koaqulyasiya olunmuş üçvalentli metal oksidləri çöküntüsünü “qırmızı lentli” filtrdən, tutumu 300-400 ml olan stəkana süzürlər. Çöküntünü bir neçə damcı ammonyak məhlulu əlavə olunmuş ilıq su ilə yuyulur.

Filtrata məhlulun rəngi çəhrayı olana qədər, xlorid turşusu məhlulu töküb,  2-5 ml artıq turşu verilir.

Filtratın həcmi 200-250 ml olana qədər, su ilə durulaşdırıb, qaynayana qədər qızdırıb, bir dəfəyə 10 ml isti barium xlorid töküb, qarışdırıb, məhlulu 5-10 dəqiqə qaynadılır.

Məhlulu ayrılmış çöküntü ilə birlikdə isti yerə 2-3 saata qoyub və ya o biri günə saxlayıb, çöküntünü sıx “göy lentli” filtrdən süzüb, 10 dəfə paylarla soyuq su ilə xlor-ionu itənə qədər yuyulur.

Xlor ionunun uzaqlaşdırılmasının tamamlığını gümüş nitrata reaksiyaya görə yoxlayırlar: filtratdan bir neçə damcı şüşə  üzərində  yerləşdirib, üzərinə  bir  damcı 

gümüş nitrat tökürlər. Ağ çöküntünün olmaması xlor ionunun tam qovulmasına dəlalət edir.

Çöküntünü (800-850) ºC temperaturda sabit çəkiyə gələnə qədər közərdilmiş farfor putaya yerləşdirib, qurudub, filtri alovlandırmamaqla külsüzləşdirib, açıq putada tam yanana qədər ( 800- 850 ) ºC temperaturda 30-40 dəq. müddətində közərdilir.

 Eksikatorda puta soyuduqdan sonra, çöküntü ilə puta birlikdə çəkilir. 

Közərməni sabit çəki alınana qədər davam etdirirlər. Analiz üçün istifadə olunan reaktivlərdə kükürdün miqdarını təyin etmək üçün paralel olaraq, “düzgün” sınaq aparılır. “Düzgün” sınaqda tapılan barium sulfatın miqdarını, nümunənin analizində tapılan barium sulfatın miqdarından çıxılır.

4.7.1.3  Analizin nəticələrinin işlənməsi

SO3-ə  hesablanmış ümumi
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- nümunə çəkisinin kütləsi, q;
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-barium sulfat çöküntüsünün kütləsi, q;
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-“düzgün” sınaqda barium sulfat çöküntüsünün kütləsi, q;
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- barium sulfatın SO3-ə  hesablama əmsalı.

Paralel təyinatların nəticələri arasındakı mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl   5-də göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır. Əgər, nəticə çox olarsa, analiz buraxılabilən fərq alınana qədər təkrarlanır.

 Cədvəl 5                                                                                         Faizlə

	Kükürdün ümumi miqdarı
	Mütləq buraxılabilən fərq

	0,5-ə qədər 0,5-də daxil olmaqla

      0,5-dən çox, 1,0-ə qədər, “-“ “-“

      1,0-dən çox
	0,10

0,15

0,20


4.7.2  Yodometrik titirləmə üsulu ilə ümumi kükürdün miqdarının təyini
Üsul, çəkinin (1300-1350)ºC temperaturda karbon qazının axınında yandırılmasına, ayrılmış SO2 yod məhlulu tərəfindən udulmasına, sulfid turşusunun əmələ gəlməsi reaksiyasına daxil olmayan yodun artığının natrium tiosulfat məhlulu ilə titirlənməsinə əsaslanır.

          4.7.2.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar

Kükürdün miqdarını təyin etmək üçün qurğu ( şəkil 1).

ГОСТ 29228-ə uyğun pipetlər.

ГОСТ 29252-ə uyğun büretlər.

ГОСТ 27068-ə uyğun 5 sulu natrium tiosulfat, 0,005 N məhlul.

ГОСТ 83-ə uyğun natrium karbonat.

ГОСТ 4220-ə uyğun kalium bixromat, standart-titr.

ГОСТ 10163-ə uyğun həll olan nişasta, 1 %-li məhlul.

ГОСТ 4159-a uyğun yod, 0,005 N məhlul.

ГОСТ 4232-ə uyğun kalium yodid.

ГОСТ 4204-ə uyğun sulfat turşusu, 0,1 N  məhlul.

[image: image91.jpg]



1-karbon qazı olan balon; 2-   5 % mis sulfat məhlulu olan yumaq üçün şüşə qab; 3-   5 % kalium permanqanat məhlulu olan yumaq üçün şüşə qab; 4-közərdilmiş kalsium xlorid olan kolonka; 5-rezin tıxaclar; 6-1300 ºC temperaturu təmin edən, selit milli elektrik borulu soba; 7-daxili diametri 18-20 mm olan, uzunluğu 70-75 mm olan közərmə üçün çini boru; 8-çini qayıqcıq №1 ( uzunluğu 70, eni 9, hündürlüyü 7-5 mm ) və ya çini qayıqcıq № 2 ( uzunluğu 95, eni 12, hündürlüyü 10 mm ) ГОСТ 9147-ə uyğun, 9-kran; 10-uducu şüşə qab; 11-yod məhlulu ilə büret; 12-natrium tiosulfat məhlulu olan  büret. 

Qeyd: Qurğunun bütün hissələri bir-biri ilə rezin boru vasitəsi ilə kip bərkidilir. Rezin tıxacların yanmasının qarşısını almaq üçün boruların daxili uc səthləri asbest araqatları ilə örtülür. 

Şəkil 1- Kükürdün miqdarının təyini üçün qurğunun sxemi

          4.7.2.2  Analizin aparılmasına hazırlıq qaydası

4.7.2.2.1  0,005 N natrium tiosulfat məhlulunun hazırlanması

 Natrium tiosulfat məhlulunu hazırlamaq üçün 1,25q Na2S2O3·5H2O 1,0 l təzə qaynanmış distillə edilmiş suda həll edib, üzərinə 0,1q natrium karbonat əlavə edilir. Məhlul qarışdırılaraq, 10-12 gün saxlanılır, sonra standart titirdən hazırlanmış 0,01N kalium bixromata görə titri təyin olunur. 

Natrium tiosulfat məhlulunun titrini təyin etməkdən ötrü, 10 ml 0,01N bixromat kalium üzərinə 50 ml 0,1N sulfat turşusu, 2q quru kalium yodid əlavə edib, natrium tiosulfatın hazırlanmış məhlulu ilə samanı –sarı rəng alınana qədər titirlənir. Sonra bir neçə damcı 1 % nişasta məhlulu əlavə edib, (məhlul göy rəngə boyanır) məhlul rəngsizləşənə qədər titirlənir.

0,005N natrium tiosulfat məhlulunun titrinə düzəliş əmsalı aşağıdakı düsturla hesablanır
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-titirləmə üçün götürülmüş 0,001N kalium bixromat məhlulunun həcmi, ml;
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- kalium bixromat məhlulunun normallığı;
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-10 ml 0,01N kalium bixromat məhlulunun titirlənməsinə sərf olunan 0,005N natrium tiosulfat məhlulunun həcmi, ml;
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- natrium tiosulfat məhlulunun normallığı.


Yoxlamanı 10 gündə bir dəfədən az olmamaqla aparırlar. Natrium tiosulfat məhlulunu tünd şüşələrdə saxlayırlar.

4.7.2.2.2  0,005 N yod məhlulunun hazırlanması

Yod məhlulu hazırlamaqdan ötrü 0,63 q kristallik yodu və 10q kalium yodidi 15 ml distillə edilmiş suda həll edilir. Məhlulu tutumu 1,0 litr olan tıxaclı ölçü kolbasına keçirib, bölgüyə qədər su əlavə edib, qarışdırıb, qaranlıq yerdə saxlanılır.

         Hazırlanmış yod məhlulunun titri 7.2.2.1 bəndi üzrə hazırlanmış titirlənmiş natrium tiosulfat məhluluna görə təyin olunur.

10ml 0,005 N yod məhlulunu, nişastanın iştirakı ilə 0,005N tiosulfat natrium məhlulu ilə titirləyirlər.

            0,005 
[image: image97.wmf]N

 yod məhlulunun titrinə düzəliş əmsalı aşağıdakı düsturla hesablanır
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- yod məhlulunun titirlənməsinə sərf olunan 0,005 N tiosulfat
natrium məhlulunun həcmi, ml;
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- 0,005 N tiosulfat natrium məhlulunun düzəliş əmsalı;
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- natrium tiosulfat məhlulunun normallığı;
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- titirləmə üçün götürülən yod məhlulunun həcmi,ml;
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- yod məhlulunun normallığı.

4.7.2.3  Analizin aparılma qaydası

İşə başlamazdan əvvəl, sobanı 1300 ºC temperatura qədər qızdırıb, qurğunun  germetikliyi yoxlanılır. Bundan  ötrü,  uducu  qabdan  əvvəlki  kranı

bağlayıb, karbon qazı buraxılır.Yuyucu qabdan qaz qabarcıqlarının hərəkəti kəsilərsə, bu qurğunun germetikliyinə dəlalət edir.
Tiosulfat natriumla yod məhlulunun qatılıqları arasındakı nisbəti müəyyən edən 
[image: image104.wmf]K

 əmsalı təyin edilir. Qurğudan 3-5 dəqiqə müddətində karbon qazını buraxırlar, uducu şüşə qabın 2/3 hissəsini su ilə doldururlar. Büretdən 10 ml titirlənmiş yod məhlulu töküb, üzərinə 5 ml 1,0 %-li nişasta məhlulu töküb, natrium tiosulfat məhlulu ilə məhlul rəngsizləşənə qədər titirlənir. Natrium tiosulfatla yod məhlulunun qatılıqları arasındakı nisbəti müəyyən edən K əmsalı üç təyinatın orta hesabi qiyməti kimi tapılır.
Qatılıqlar nisbətini ifadə edən 
[image: image105.wmf]K

 əmsalı laboratoriya şəraitində  hər gün, hər sınaqdan əvvəl təyin edilir.

Kütləsi 0,1-1,0q olan çəkini, qabaqcadan közərdilmiş qayıqcığa yerləşdirirlər.

Uducu şüşə qaba 250-300 ml distillə edilmiş su töküb, büret ilə yod məhlulunun ölçülmüş həcmi və 5 ml nişasta məhlulu əlavə edib, karbon qazı axını ilə qarışdırırlar.

Çəki ilə birlikdə qayıqcığı istiyədavamlı məftildən hazırlanmış qarmaq vasitəsi ilə qızdırılmış boruya yerləşdirilir (karbon qazı verilən tərəfdən). Boru tıxacla bağlanılır, karbon qazı buraxılır ( ötürmə sürəti dəqiqədə 90-100 qabarcıq ). Çəki 10-15 dəq közərdilir, nəzarət etmək lazımdır ki, uducu şüşə qabda məhlulun rəngi göy qalsın. Sonra uducu şüşə qabda məhlulu natrium tiosulfat məhlulu ilə məhlul rəngsizləşənə qədər titirlənir. Titirləməni başa çatdırandan sonra qayıqcıq ehmalca sobadan çıxarılır, bu zaman çalışmaq lazımdır ki, çini borunun divarları çəkinin qalıqları ilə çirklənməsin.

Uducu şüşə qab su ilə yuyulduqdan sonra, ona suyun, nişasta və yod məhlullarının yeni payları əlavə olunur.

4.7.2.4  Analiz nəticələrinin işlənməsi
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 ümumi miqdarının SO3-ə hesablanmış kütlə payı % aşağıdakı düsturla hesablanır 
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-titirləməyə götürülən yod məhlulunun həcmi, ml;
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-natrium tiosulfat və yod məhlullarının qatılıqları nisbətinin əmsalı;
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-reaksiyaya daxil olmayan yodun artığının titirlənməsinə sərf olunan natrium tiosulfat məhlulunun həcmi, ml;
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- nümunə çəkisinin kütləsi, q;
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 - 21 saylı düsturla hesablanmış 0,005N yod məhlulunun titrinə düzəliş əmsalı;
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 - 1 ml 0,005N yod məhluluna uyğun gələn SO3 miqdarı, q.

Paralel təyinatların nəticələri arasındakı mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl   6-da göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır. Fərq göstərilən qiymətdən çox olarsa,  sınağı buraxılabilən fərq alınana qədər təkrarlayırlar.

Cədvəl 6                                                                                            Faizlə

	SO3-ün kütlə payı
	Mütləq buraxılabilən fərq

	0,5-ə qədər, 0,5-də daxil olmaqla

               0,5-dən çox 1,0-ə qədər, “-“ “-“

               1,0-dən çox
	0,05

0,15

0,20


4.7.3  Sulfat kükürdünün təyini

Üsul, çəkinin xlorid turşusu vasitəsi ilə parçalanmasına, sonra kükürdün barium sulfat şəklində çökdürülməsinə və çöküntünün kütləsinin təyininə əsaslanır.

4.7.3.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar.

Analizi aparmaq üçün istifadə olunan aparatlar, reaktivlər və məhlullar 4.7.2.1 bəndinə uyğun, həmçinin ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu (1:3) nisbətli məhlul.

4.7.3.2 Analizin aparılma qaydası

Kütləsi 1,0 q olan çəkini, tutumu 100-150 ml olan stəkana yerləşdirib, üzərinə 40-50 ml xlorid turşusu məhlulu əlavə edib, şüşə ilə örtülür. Qaz qabarcıqları çıxıb qurtardıqdan sonra, stəkanı elektrik plitəsinin üzərinə qoyub, zəif qaynamaqla 10-15 dəq. saxlayırlar. 3 valentli metal oksidlərini 2-3 damcı metil narıncı indikatoru əlavə edib, indikatorun rəngi qırmızıdan sarıya dəyişənə qədər, ammonyak iyi gələnə qədər ammonyak məhlulu əlavə edib, çökdürülür. 10  dəqiqədən sonra məhlulu süzürlər. Çöküntü bir neçə damcı ammonyak məhlulu əlavə edilmiş su ilə yuyulur.

Filtratı xlorid turşusu məhlulunun rəngi çəhrayı olana qədər neytrallaşdırıb, daha 2,5 ml əlavə olaraq tökülür. Məhlul qaynayana qədər qızdırılır və üzərinə bir dəfəyə 10 ml isti barium xlorid məhlulu əlavə edib, qarışdırıb, məhlulu 5-10 dəq. qaynadıb, ayrılmış çöküntü ilə məhlul 2-3 saat saxlanılır (o biri günə qədər də saxlamağa icazə verilir). Çöküntü sıx “göy lentli” filtrdən süzüb, 10 dəfə kiçik paylarla xlorid ionu qurtarana qədər soyuq su ilə yuyulur.

Xlor ionlarından tam təmizlənməni gümüş nitratla reaksiyaya görə yoxlayırlar: bir neçə damcı filtratdan şüşənin üzərinə töküb, üzərinə 1,0 % gümüş

nitratın damcısını əlavə edirlər. Ağ çöküntünün olmaması, xlor ionundan təmizlənməyə dəlalət edir.

Qabaqcadan (800-900)ºC temperaturda sabit çəkiyə gələnə qədər közərdilmiş çini putaya çöküntünü filtrlə birlikdə yerləşdirib, qurudub, filtrin  alovlanmasından qaçaraq, külsüzləşdirib, filtri açıq putada tam yandırıb, 30-40 dəq müddətində  (800-850)ºC temperaturda közərdirlər.

Çöküntünü puta ilə birlikdə eksikatorda soyutduqdan sonra, çəkirlər. Közərməni sabit çəkiyə gələnə qədər davam etdirirlər. Analizlə paralel olaraq, “düzgün”  sınaq aparılır. “Düzgün” sınaq zamanı tapılan barium sulfatın miqdarı analiz zamanı alınan miqdardan çıxılır.

4.7.3.3  Analiz nəticələrinin işlənməsi

SO3-ə görə hesablanmış, sulfat kükürdün 
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-barium sulfat çöküntüsünün kütləsi, q;
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m

-“düzgün” sınaqdakı barium sulfat çöküntüsünün kütləsi, q;
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- barium sulfatın SO3-ə hesablanma əmsalı;
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- nümunə çəkisinin kütləsi, q.

Paralel təyinatların nəticələri arasındakı mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl 7-də göstərilən qiymətdən çox olmamalıdır. Fərq çox olarsa, buraxılabilən fərq alınana qədər sınaq təkrarlanır.

      Cədvəl 7                                                                                      Faizlə

	SO3 sulfat  -n kütlə payı
	Mütləq buraxılabilən fərq

	      0,5-ə qədər, 0,5-də daxil olmaqla

      0,5-dən çox 1,0-ə qədər, “ – “

      1,0-dən çox
	0,10

0,15

0,20


  4.7.4  Sulfid kükürdünün təyini 
Sulfid kükürdünün SO3 sulfid   miqdarını, ümumi kükürdün miqdarından (4.7.1) sulfat kükürdünün miqdarını (4.7.3) çıxmaqla təyin edirlər.

4.7.4.1  Analiz nəticələrinin işlənməsi

SO3-ə hesablanmış sulfid kükürdünün SO3 sulfid %-lə miqdarı aşağıdakı düsturla hesablanır
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 sulfid kükürdünün S-ə hesablanmış miqdarı aşağıdakı düsturla hesablanır
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 -25 saylı düstura görə hesablanmış sulfid kükürdünün miqdarı.

4.8  Kalium və natrium oksidlərinin təyini
 Üsul, tədqiq olunan məhlulun elementlərinin və müqayisə məhlulunun yanar qaz ( propan-butan qarışığı ) və hava alovunda əmələ gətirdiyi şüalanma xətlərinin intensivliyinin ölçülməsinə əsaslanır. Natrium xəttinin şüalanma intensivliyi 590 nm dalğa uzunluğunda, kaliumunku - 770 nm-də ölçülür. Natrium və kaliumun miqdarını hesablamaqdan ötrü, dərəcələnmə qrafiklərindən istifadə olunur. Məhlulda alüminium, dəmir, maqneziumun olması qələvi oksidləri miqdarının təyininə təsir etmir. Kalsiumun, natriumun təyininə mənfi təsiri, etalon məhlullara kalsium xlorid əlavə etməklə, aradan qaldırılır.

4.8.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar
ГОСТ 24104-ə uyğun analitik tərəzi.

          Propan-butan qarışığında işləyən,alovlu fotometr.        

         (1000±50) ºC temperaturu təmin edən, mufel sobası.

          Qum və ya su-buxar vannaları.  
          ГОСТ 1770-ə uyğun, tutumu 100 ml və 1,0 litr olan ölçü kolbaları.

          ГОСТ 6563-ə uyğun platin putalar.

          ГОСТ 19908-ə uyğun tutumu 50 ml olan stəkanlar.

          ГОСТ 4204-ə uyğun, sıxlığı 1,84 olan sulfat turşusu.

          ГОСТ 10484-ə uyğun hidrogen flüorid turşusu, 40%-li məhlul.

          ГОСТ 4166-a uyğun natrium sulfat.

          ГОСТ 4145-ə uyğun kalium sulfat.

          ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu, 1:5nisbətli məhlul.

          ГОСТ 4530-a uyğun kalsium karbonat.

Natriumun və kaliumun tipləşdirilmiş məhlulu ( A məhlulu ), tutumu 1,0 litr olan ölçü kolbalarında 2,0 q Na2O və 2,0 q K2O-nu və 4,583 q Na2SO4 və 3,7 q K2SO4 həll edilir.

Kalsiumun  tipləşdirilmiş   məhlulu  ( B məhlulu ),  tərkibi:  1,0  litrdə  0,25q  

CaO olur. 0,4555 q qurudulmuş kalsium karbonatı, tutumu 1,0 litr olan ölçü kolbasına yerləşdirib, uzərinə 200 ml distillə edilmiş su əlavə edib, kiçik hissələrlə 45-50 ml ( 1:5 ) nisbətli  xlorid turşusu əlavə edirlər. Sonra  kolbanın  içindəkilər  bölgüyə  qədər distillə edilmiş su ilə durulaşdırılır.
Etalon məhlulların hazırlanması və dərəcələnmə qrafiklərinin qurulması

Alovlu fotometrdə natrium və kaliumun təyini zamanı natrium və kaliumun miqdarı məlum olan tərkibində kalsiumun miqdarı təxminən tədqiq olunan nümunədəki qədər olan seriya etalon məhlulları fotometrlənir.Əgər tədqiq olunan nümunədə kalsium oksidin miqdarı 1,0 %-dən çox deyilsə, etalon məhlulların hazırlanması üçün tərkibində kalsium olmayan tipləşdirilmiş məhlul istifadə olunur. (A məhlulu).

          Tutumu 1,0 litr olan 5 kolbaya cədvəl 8-də göstərilən miqdarda A məhlulu töküb, bölgüyə qədər distillə edilmiş su əlavə edilir.

          Bu məhlulları fotometrləyib, onun əsasında alınan nəticələrə görə 1nömrəli dərəcələmə qrafiki qurulur. Absis oxunda müvafiq olaraq, Na2O ( K2O ) miqdarı, ordinat oxunda isə-qalvanometr əqrəbinin göstəricisi yazilir.

         Tərkibində CaO olmayan nümunələrin dərəcələnmə qrafikinin qurulması üçün tətbiq olunan etalon məhlulların tərkibi cədvəl 8-də verilmişdir.

Cədvəl 8

	Etalon məhlulun

sıra sayı
	Miqdarı, mq/l
	A məhlulunun

miqdarı, ml

	
	Na2O
	K2O
	

	1
	200
	200
	100

	2
	150
	150
	75

	3
	100
	100
	50

	4
	50
	50
	25

	5
	20
	20
	10


           Tərkibində CaO miqdarı 1,0 %-dən çox olan materialların analizi zamanı, tərkibində kalsium olan etalon məhlullarının fotometrlənməsinin nəticələri əsasında qurulmuş 2-5 nömrəli dərəcələnmə qrafiklərindən istifadə edilir. Bu halda etalon məhlullar aşağıdakı qaydada hazırlanır: tutumu 1,0 litr olan ölçü kolbalarına A və B məhlullarından 5,0-dən 60,0 ml-ə qədər tökürür. Sonra kolbanın içindəkilər                                                           bölgüyə qədər distillə edilmiş su ilə durulaşdırılır.

Bu üsulla 4 seriya etalon məhlulları hazırlanır. Hər bir seriya, tərkibində eyni CaO və müxtəlif miqdar  Na2O və K2O olan beş etalon məhlulundan ibarətdir.

          Etalon məhlullarda CaO-nun miqdarı, nümunədəki CaO-nun miqdarından asılı olaraq, cədvəl 9-da göstərilən qiymətlərə uyğun olmalıdır.

Cədvəl 9

	Qrafikin

sıra sayı
	Etalon məhlullarda

CaO-nun

miqdarı, mq/l
	B məhlulunun

miqdarı, ml
	Tədqiq olunan 

nümunədə

CaO-nun

miqdarı, %
	      Çəkinin 

kütləsi, q

	1
	0
	0
	£ 1
	Normalaşdırıl-

mır

	2
	50
	5
	1,0-dən çox, 3,0-ə qədər

3,0-dən çox, 5,0-ə qədər
	0,2

0,1

	3
	100
	10
	5,0-dən çox, 7,0-ə qədər

7,0-dən çox, 10,0-a qədər
	0,2

0,1

	4
	300
	30
	10,0-dan çox, 20,0-ə qədər

20,0-dən çox, 30,0-a qədər
	0,2

0,1

	5
	600
	60
	30,0-dan çox, 40,0-a qədər

40,0-dan çox, 50,0-ə qədər

50,0-  və daha çox 
	0,2

0,15

0,1


4.8.2  Analizin aparılma qaydası

Kütləsi 0,1-0,2 q olan nümunə çəkisini, platin kasada 5 ml sulfat və 10-20 ml  hidrogen flüorid turşular qarışığında əvvəlcə yavaş, sonra da möhkəm qızdırmaqla parçalanır. Bundan sonra, kasanın içindəkilər quruyana qədər, hidrogen ftorid və sulfat turşuları tam buxarlanana qədər qurudulur. Bundan sonra, kasa 600 ºC-ə qədər qızdırılmış mufel sobasına qoyulur.

10-15 dəqiqədən sonra, kasa mufel sobasından çıxarılır, kasanın içindəkilər az miqdar distillə edilmiş suda həll edilib, tutumu 100 ml olan ölçü kolbasına süzülür.

Filtrdə əmələ gələn çöküntünü isti su ilə yuyub, kolbanın içindəkiləri su ilə bölgüyə çatdırıb, sonra tutumu 50 ml olan stəkana töküb, alovlu fotometrdə cihazın təlimatına uyğun olaraq, natrium və kalium təyin olunur.                                      

          4.8.3  Analiz nəticələrinin işlənməsi

Kalium oksidin miqdarı 1 nömrəli dərəcələnmə qrafikinə görə təyin edirlər. 

Natrium oksidinin miqdarını təyin edərkən, analiz olunan məhlulun tərkibindəki qədər, kalsium oksidi olan məhlulların fotometrlənməsindən alınan nəticələr əsasında qurulmuş qrafikdən istifadə olunur, bu halda götürülmüş çəkinin

kütləsi nəzərə alınmalıdır.

Natrium oksid 
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-dərəcələnmiş qrafikdən təyin olunan Na2O və ya K2O-nun miqdarı, mq/l; 

[image: image134.wmf]V

-tədqiq olunan məhlulun ümumi həcmi, ml;


[image: image135.wmf]m

- nümunə çəkisinin kütləsi, q.

Paralel təyinlərin nəticələri arasındakı mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl 10-da göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır.

Cədvəl 10                                                                                            Faizlə

	Natrium ( kalium ) oksidin kütlə payı
	Mütləq buraxılabilən fərq

	1,0-ə qədər, 1,0-də daxil olmaqla

       1,0-dən çox, 5,0-ə qədər, “-“ “-“

       5,0-dən çox
	0,05

0,10

0,25


4.9  İki valentli dəmir oksidin təyini 

Üsul, tədqiq olunan nümunənin karbon qazı axınında turşu ilə parçalanmasına, sonrakı ikivalentli dəmirin kalium permanqanatla titirlənməsinə əsaslanır.

4.9.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar
ГОСТ 24104-ə uyğun, ölçmə xətası 0,0002 q-dan çox olmayan, analitik tərəzi.

Örtülü spirallı elektrik plitəsi.

          Qum istilik vannası.

           Kipp aparatı, əhəngdaşı və mərmər parçalarına xlorid turşusu məhlulu ilə təsir etməklə, karbon qazı alınan aparat.

ГОСТ 25336-a uyğun, tutumu 250 ml olan konusvari kolbalar.
          ГОСТ 29251 və ГОСТ 29252-ə uyğun büretlər.
          ГОСТ 6563-ə uyğun platin putalar.

          ГОСТ 4204-ə uyğun sulfat turşusu, 1:4 nisbətli məhlul.

          ГОСТ 20490-a uyğun, kalium permanqanat, 0,1 N titirli məhlul ( standart titirdən hazırlanır ).

ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu, 1:3 məhlul.

Əhəngdaşı və ya mərmər parçası.

          ГОСТ 10484-ə uyğun, hidrogen flüorid turşusu.
4.9.2  Analizin aparılma qaydası
4.9.2.1 Tutumu 250 ml olan konusvari kolbaya 100 ml sulfat turşusu tökülür.

 Kolba iki deşiyi olan tıxacla bağlanılır ki, bunlara da düz bucaq altında əyilmiş şüşə borular geydirilir. Borulardan biri, kolbanın dibinə çatır ( qazın hərəkəti istiqamətində ), o birisi isə tıxacın altında qurtarır. Uzun borunu karbon qazı olan Kipp aparatı ilə birləşdirilir. Aparatın kranını açıb, 3 dəqiqə müddətində kolbadan karbon qazı axını buraxılır. Bu zaman, quru saat şüşəsində 1,0-1,5 q quru-hava  vəziyyətində olan materialdan nümunə çəkisi götürülür. Tıxacı tez götürüb, nümunəni kolbanın içərisinə tökürlər. Qazın axınını kəsməyərək, saat şüşəsini boş çəkib, iki çəki fərqinə görə çəkinin kütləsi təyin edilir. Kolba içindəkilərlə birlikdə 30 dəqiqə müddətində qaynadılır, bu müddət ərzində karbon qazının verilməsi davam edir. Bundan sonra, kolbanı plitkanın üzərindən götürüb,qazın verilməsini kəsməyərək, kolbanın içərisindəkilər soyudulur. Bundan sonra, kolbanı Kipp aparatından açaraq, içərisinə təzə qaynadılmış 150 ml soyuq su əlavə edib, 0,1 N kalium permanqanat məhlulu ilə 20-30 saniyə ərzində itməyən çəhrayı rəng alınana qədər titirlənir.

4.9.2.2  Sulfat turşusunda çöküntüsüz həll olmayan materialları hidrogen ftorid və sulfat turşuları qarışığında parçalandırılır.
Hava-quru vəziyyətində olan tədqiq olunan materialdan kütləsi 0,5-1,0q olan nümunə çəkisini platin putaya yerləşdirib, su ilə isladıb, üzərinə 10 ml sulfat turşusu məhlulu töküb, putanın yarısına qədər qaynar, təzə qaynadılmış distillə edilmiş su əlavə edib, putanı deşiyi olan qapaqla örtüb, içərisinə Kipp aparatının şüşə borusunu geydirib, karbon qazı buraxılır. Putanı qum istilik vannasında qızdırılır. Maye qaynamağa başlayan ana qədər karbon qazını buraxırlar. Sonra karbon qazının verilməsi kəsilir ( aparatdan ayrılır ), qapaq açılır və tez içərisinə 7 ml hidrogen ftorid turşusu əlavə edilir.

Puta möhkəm deşiksiz qapaqla örtülür və ağ buxar əmələ gələnə qədər qızdırılır. Bundan sonra, putanın içərisindəkilər 10 dəq. qaynadılır.

Putanın içərisindəkilər, tutumu 400-500 ml olan stəkana keçirilir, üzərinə 150 ml təzə qaynadılmış və otaq temperaturuna qədər soyudulmuş su əlavə edilir, 5 ml sulfat turşusu tökülüb, 20-30 san. müddətində itməyən çəhrayı rəng alınana qədər 0,1 N kalium permanqanat məhlulu ilə titirlənir.

 4.9.3  Analiz nəticələrinin işlənməsi

Dəmir oksidinin (II) 
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 kütlə payı %-lə aşağıdakı düstur ilə hesablanır:
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-titirlənməyə gedən 0,1 N kalium permanqanat məhlulunun həcmi, ml;
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- 0,1 N kalium permanqanat məhlulunun 1 ml uyğun gələn dəmir oksidinin miqdarı, q;


[image: image140.wmf]m

- 105 ºC temperaturunda qurudulmuşa hesablanmış, ilkin çəkinin kütləsi, q.


Çəki kütləsinin qurudulmuşa hesablama (1) düsturuna görə aparılır.

Paralel təyinatların nəticələri arasındakı mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl 11-də göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır.

Cədvəl 11                                                                                   Faizlə

	         Dəmir oksidinin (II) kütlə payı
	     Mütləq buraxılabilən fərq

	1,0-ə qədər, 1,0-də daxil olmaqla

            1,0-dən 5,0-ə qədər, “-“ “-“

            5,0-dən 10,0-a qədər, “-“ “-“
	0,08

0,25

0,50


4.10 Xloridlər və asan həll olan xloridlərin ümumi miqdarının təyini
Qırmadaşda (çınqılda) xloridlərin ümumi miqdarını Cl- ionunu nitrat turşusu mühitində gümüş nitratın artığı ilə çökdürməklə təyin edirlər.

Gümüş nitratın artığı ammonium və ya kalium rodonidlə-dəmir ammonium zəyi indikatorunun iştirakı ilə titirlənir. Gümüş xloridin çökmə anı (ekvivalent nöqtəsi alınanda) ammonium rodonid məhlulu qırmızı rəngə boyayan dəmir rodonid əmələ gətirir.

Asan əriyən xlor birləşmələri şərti olaraq, qırmadaş (çınqıl) nümunəsinin su ilə emal edərkən, suya keçən xlor birləşmələri sayılır.

4.10.1 Ümumi xlorun miqdarının təyini
4.10.1.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar
ГОСТ 24104-ə uyğun çəkmə xətası 0,0002 q olan, analitik tərəzi.

Quruducu şkaf.

Örtülü spirallı elektrik plitəsi.

ГОСТ 4461-ə uyğun nitrat turşusu, 1:40 məhlul və 6M.

Dəmir ammonium zəyi, 40 % doymuş məhlul.

  ГОСТ 27067-ə uyğun ammonium rodonid və ya ГОСТ 4139-a uyğun kalium rodonid, 0,1  titirli məhlul.

ГОСТ 4233-ə uyğun natrium xlorid, 0,1 M məhlul.
ГОСТ 4459-a uyğun kalium xromat, 10%-li məhlul.
ГОСТ 1277-ə uyğun gümüş nitrat, 0,1 M titirli məhlul.
         Nitrobenzol.

4.10.1.2  Analizin aparılmasına hazırlıq qaydası

         0,1 M argentium nitratın titri, natrium xloridə  görə müəyyən olunur. Bundan 

ötrü, 10 ml dəqiq 0,1M natrium xlorid məhlulu götürüb, AgNO3 məhlulu ilə 1ml 10% K2CrO4 indikatorunun iştirakı ilə titirlənir. Argentium nitrat məhlulunun titri, q/ml 
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-titirlənməyə sərf olunan 0,1 M NaCl məhlulun dəqiq miqdarı,ml;
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-titirlənməyə sərf olunan AgNO3 məhlulunun miqdarı,ml;
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-1,0 ml dəqiq 0,1 M NaCl məhluluna uyğun gələn Cl-ionunun miqdarı,q.

          Titirləmədən əvvəl AgNO3-la NH4CNS məhlullarının  qatılıqları arasındakı 

nisbəti müəyyən edən K əmsalı təyin edilir.

          Bunun üçün, 10 ml AgNO3 məhlulu götürüb, üzərinə 5 ml 6 M  HNO3 və 1 ml dəmir ammonium zəyi məhlulu töküb, 0,1 M ammonium rodanid məhlulu ilə titirlənir. Ekvivalent nöqtəsində məhlulun rəngi qırmızımtıl-qəhvəyi rəngdə olur. Titirləmə möhkəm qarışdırdıqdan sonra da rəng qalmasına qədər davam etdirilir.

          Beş titirləmənin orta hesabi qiyməti kimi 
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əmsalı aşağıdakı düsturla hesablanır:
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-10 ml AgNO3  məhlulunun titirlənməsinə sərf olunan NH4CNS məhlulunun miqdarı.

          4.10.1.3  Analizin aparılma qaydası 

         Kütləsi 0,7-1,5q olan nümunə çəkisini, tutumu 100-150 ml olan stəkana yerləşdirib, zəif qızdırmaqla, 30 ml ( 1:40nisbətli məhlulu ) nitrat turşusu ilə emal edirlər.Qaz qabarcıqları çıxıb qurtardıqdan sonra, məhlulu 5-10 dəqiqə qızdırıb, sıx “göy lentli“ filtrdən süzüb, 5-6 dəfə isti distillə edilmiş su ilə yuyulur. Filtratı, xloridlər titirlənən kolbaya yığırlar.
Titirlənmə aşağıdakı qaydada aparılır:

          Filtrata 5 ml 6M HNO3 və 1 ml nitrobenzol əlavə edib və tədricən möhkəm qarışdırmaqla, büretkadan  AgNO3-ın artıq miqdarı tökülür.

         Kolbanın içərisindəkilər o vaxta qədər qarışdırılır ki, çöküntü topa şəklində

yığılır.Sonra üzərinə  1 ml ( 15-20 damcı ) dəmirammonium zəyi məhlulu əlavə edib, NH4CNS məhlulu ilə titirlənir. Hər damcıdan sonra, yavaş qarışdırmaqla rəng itərsə, məhlul intensiv qarışdırılır. NH4CNS məhlulunu yavaş qarışdırmaqla itməyən zəif rəng ( qırmızımtıl-qəhvəyi ) alınana qədər əlavə edilir. Tam rənglənmiş məhlulu ehtiyatla qarışdırırlar, belə ki, ekvivalent nöqtə alındıqdan                                                        

sonra, intensiv qarışdırdıqda gümüş xlorid çöküntüsünün qismən həll olması hesabına məhlul  rəngini itirə bilər.

              4.10.1.4  Analiz nəticələrinin işlənməsi

              Xloridlərin kütlə payı %-lə  aşağıdakı düsturla hesablanır:
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-titirləmədən əvvəl əlavə olunmuş argentium nitrat məhlulunun miqdarı,ml;
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-əks titirlənməyə sərf olunan ammonium rodanid məhlulunun miqdarı,ml;


[image: image152.wmf]K

-argentium nitrat və ammonium rodanid məhlullarının qatılıqları arasındakı nisbəti ifadə edən əmsal;
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-xlora görə argentium nitrat məhlulunun titri (
[image: image154.wmf]-

Cl

), q/ml;
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-quru nümunə çəkisinin kütləsi,q.

           Paralel təyinatların nəticələri arasında mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl 12-də göstərilən qiymətdən çox olmamalıdır.

Cədvəl 12                                                                                      Faizlə

	Cl- kütlə payı
	Mütləq buraxılabilən fərq

	0,1-ə qədər,0,1-də daxil olmaqla

        0,1-dən çox,0,5-ə qədər, “-“ “-“

        0,5-dən çox,1,0-ə qədər, “-“ “-“

        1,0-dən çox,3,0-ə qədər, “-“ “-“

        3,0-dən çox,10,0-a qədər, “-“ “-“

        10,0-dançox,25-ə qədər, “-“ “-“

        25,0-dan çox
	                               0,02

                               0,03

                               0,05

                               0,07

                               0,15

                               0,4

                               0,6


 
4.10.2  Asan həll olan xloridlərin təyini

Analizi aparmaq üçün,1:10 nisbətində tərkibli su çəkintisini hazırlanır.

Bundan ötrü, kütləsi 5 q olan dəqiq nümunə çəkisini, konusvarı kolbaya yerləşdirib, üzərinə tərkibində karbon qazı olmayan 50 ml pipetka vasitəsilə, təzə qaynamış distillə edilmiş su əlavə edilir. Kolbanın içərisindəkilər intensiv qarışdırılır və 10 dəqiqədən sonra sıx olmayan “ağ lentli“ filtrdən süzülür. Kolbadakı çöküntü üç dəfə az payla su ilə yuyulur.

          Filtrat və yuyulmuş suyu konusvari kolbaya yığıb, üzərinə 5 ml 6M  HNO3 əlavə edib,qarışdırıb, büretkadan artıq miqdar  AgNO3 əlavə edib, sonra titirləməni

4.10.1.3 bəndinə uyğun aparılır. Asan həll olan xloridlərin kütlə payı  ( 31 ) saylı düstura əsasən hesablanır.

         Paralel təyinatların nəticələri arasındakı buraxılabilən mütləq fərq, cədvəl 12-də göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır.

        4.11  Manqan oksidinin təyini

        Üsul ikivalentli manqan ionunun nitrat turşusu mühitində, ammonium persulfat təsirindən, argentium ionunun iştirakında bənövşəyi rəngli yeddi valentli permanqanat ionuna qədər oksidləşməsinə əsaslanır.

       Permanqanat məhlulunun optiki sıxliğı yaşıl işıq filtrli fotoelektrokalori-metrdə və ya dalğa uzunluğu 530 nm olan spektrofotometrdə ölçülür.

      4.11.1 Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar

      ГОСТ 24104-ə uyğun analitik tərəzilər.

      Fotoelektrokalorimetr və ya spektrofotometr.

      Mufel sobası.

      Su-buxar vannası.

      ГОСТ 6563-ə uyğun platin puta.

      ГОСТ 1770-ə uyğun tutumu 1l, 200 ml,100 ml olan ölçü kolbaları .

      ГОСТ 29227 və ГОСТ 29228-ə uyğun, tutumu 10, 25 və 50ml olan pipetkalar.

      ГОСТ 25336-a uyğun tutumu 100-150 ml olan stəkanlar.

      ГОСТ 83-ə uyğun natrium karbonat.

      ГОСТ 4221-ə uyğun kalium karbonat.

      ГОСТ 4199-a uyğun ( susuz ) natrium tetraborat.

      ГОСТ 4217-ə uyğun kalium nitrat və ya ГОСТ 22867-ə uyğun ammonium nitrat.
      Əritmək üçün qarışıq: natrium karbonatla natrium tetraboratı 2:1 və ya natrium karbonat, kalium karbonat və natrium tetraboratı 1:1:1 qarışdırırlar. Dəmirin, kükürdün, manqanın aşağı valentli formalarının oksidləşməsi üçün əritmək üçün qarışığa kütlənin 0,5 %-i qədər kalium nitrat və ya kütlənin 1,0 %-i qədər ammonium nitrat əlavə etmək olar ki, bu da ərintinin kütləsi üzrə duzların bərabər paylanmasını təmin edərək, platin putaların korlanmasının qarşısını alır.

         ГОСТ 10929-a uyğun hidrogen peroksid, 1:10 məhlulu və ya qida üçün yararlı askorbin turşusu.

        ГОСТ 4461-ə uyğun nitrat turşusu, 1:4 və 1 M məhlulları.

        ГОСТ 6552-ə uyğun ortofosfor turşusu.

        ГОСТ 1277-ə uyğun gümüş nitrat, tərkibində 2 q/l olan məhlul.

        ГОСТ 20490-a uyğun kalium permanqanat və ya standart-titr-0,1N məhlul.

        ГОСТ 20478-ə uyğun ammonium persulfat.                                           

         4.11.2  Analizin aparılmasına hazırlıq qaydası

0,1N kalium permanqanatın standart-titrini 1,0 litr suda həll edərək, A standart məhlulunu hazırlayırlar. A məhlulunun 1 ml-də 1,419 mq MnO olur.

B dərəcələnmə məhlulu hazırlanır: 14,1 ml A məhlulundan, tutumu 200 ml-lik ölcü kolbasına töküb, bölgüyə qədər distillə edilmiş su ilə durulaşdırıb və qarışdırılır. Alınmış dərəcələnmə məhlulunda 0,1 q/ml MnO olur.

Sonra dərəcələnmə qrafiki qurulur.

          Tutumu 100 ml olan beş ölçü kolbalarına müvafiq olaraq, 2,5; 5,0; 7,5; 10,0; 15,0 ml B məhlulu töküb, bu da müvafiq olaraq, 0,25; 0,50; 0,75; 1,00 və 1,5 mq

MnO-a uyğun gəlir, bölgüyə qədər 1M nitrat turşusu ilə durulaşdırıb, sonra qarışdırıb, yaşıl işıq filtrli fotokalorimetrdə və ya dalğa uzunluğu 530 nm olan spektrofotometrdə, işıq udma qatının qalınlığı 10 mm olan küvetdən istifadə etməklə, fotometrləyirlər.

Optiki sıxlığın təyinindən alınmış nəticələrə və manqan (11) oksidinin məlum qatılığına görə fotometrlənən məhlullarda dərəcələnmə qrafiki qurulur.

4.11.3  Analizin aparılma qaydası

         Kütləsi 0,1-0,5q nümunə çəkisini 2q əridici qarışıqla birlikdə əridirlər.Ərintini tutumu 150ml olan stəkanda, 50ml 1:4 nisbətində isti nitrat turşusu məhlulunda həll edirlər. Puta minimum miqdar su ilə yuyub, məhlulu tutumu 100-200 ml olan ölçü kolbasına keçirilir. Əgər boz rəngli manqan oksidinin lopaları ayrılarsa, tədqiq olunan məhlula 1-2 damcı hidrogen peroksid və ya kristallik askorbin turşusu əlavə edilir. Bundan sonra, şəffaf məhlulu su ilə bolgüyə çatdırıb və qarışdırırlar.

Tutumu 100 ml olan ölçü kolbasına 10-50 ml tədqiq olunan məhluldan çəkib tökülür, üzərinə 5 ml ortofosfor turşusu, 5 ml argentium nitrat, 2-3 q ammonium persulfat əlavə edib, intensiv rəng alınana qədər kolbanı bir neçə dəqiqə su-buxar vannasında qaynadılır, sonra soyudub, bölgüyə qədər gətirib və fotometrləyirlər.

4.11.4 Analiz nəticələrinin işlənməsi

Rənglənmiş tədqiq olunan məhlulda manqan oksidinin qatılığı 
[image: image156.wmf]X
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   dərəcələnmə qrafikindən və ya müqayisə üsulu ilə tapılır.
Tədqiq olunan materialda manqan oksidinin (
[image: image157.wmf]MnO

) kütlə payı %-lə aşağıdakı düsturla hesablanır
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-tədqiq olunan rəngli məhlulun həcmi,ml;
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 -tədqiq olunan məhlulun ümumi həcmi,ml;
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- nümunə çəkisinin kütləsi,q;
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-rəngli məhlulun hazırlanması üçün götürülmüş, tədqiq olunan məhlulun alikvot hissəsinin həcmi,ml;
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-tədqiq olunan rənglənmiş məhlulda mq/ml, dərəcələnmə qrafikdən və ya müqayisə üsulu ilə aşağıdakı düstura görə tapılmış manqan oksidin qatılığı

                                          
[image: image164.wmf]x

m

m

X

D

D

C

C

=

                               (33)

haradakı 
[image: image165.wmf]m

C

-müqayisə olunan məhlulun qatılığı, q/ml;
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-rənglənmiş tədqiq olunan məhlulun optiki sıxlığı;
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-müqayisə olunan məhlulun optiki sıxlığı.

Paralel təyinatların nəticələri arasındakı mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl 13-də göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır.

Cədvəl  13                                                                                          Faizlə
	Manqan  (I I)  oksidinin  kütlə  payı
	Mütləq  buraxılabilən  fərq

	0,5-ə  qədər  0,5-də  daxil  olmaqla

0,5-dən  1,0-ə  qədər “-“ “-“

1,0- dən  2,0-a  qədər  “-“  “”- “

2,0-dan   5,0-ə  qədər  “-“  “-“

5,0-dan  20,0-ə  qədər  “-“  “-“


	0,04
0,05

0,10

0,20

0,60


4.12 Titan iki oksidinin təyini
Üsul  sulfat turşusu mühitində, titanın hidrogen peroksid ilə sarı rəngə boyanmış kompleksinin əmələ gəlməsinə əsaslanır.

Məhlulun optiki sıxlığı göy rəngli işıq filtrli fotoelektrokalorimetrdə və ya dalğa uzunluğu 410 nm olan spektrofotometrdə təyin olunur.
4.12.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar

ГОСТ 24104-ə uyğun analitik tərəzi.

          Mufel sobası.


ГОСТ 6563-ə uyğun platin putalar.

ГОСТ 1770-ə uyğun tutumu 100, 250 və 500 ml olan ölçü kolbaları.

ГОСТ 29227 və ГОСТ 29229-a uyğun 5,10,15,20 və 25 ml tutumlu pipetlər.

Quruducu şkaf.

Fotoelektrokalorimetr və ya spektrofotometr.

4.11.1 bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.


ГОСТ 83-ə uyğun natrium karbonat.

ГОСТ 4221-ə uyğun kalium karbonat.

ГОСТ 22867-ə uyğun ammonium nitrat.


ГОСТ 4199-a uyğun ( 400±20 ) ºC temperaturda susuzlaşdırılmış natrium tetraborat.


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

ГОСТ 4204-ə uyğun sulfat turşusu, 1:20 nisbətli məhlul.

ГОСТ 6552-ə uyğun ortofosfor turşusu.

ГОСТ 10929-a uyğun hidrogen peroksid, 1:10 nisbətli məhlul.

Mövcud olan texniki sənədlərə uyğun titan ( IV ) dioksid.

4.12.2  Analizin aparılmasına hazırlıq qaydaları

Standart məhlulların hazırlanması.

Kütləsi 0,05q olan titan (IV) iki oksidinin çəkisini platin putada 1 q əritmək üçün qarışıqla (900-950)ºC temperaturunda 10 dəqiqə müddətində əridilir. Ərintini 100 ml xlorid turşusu məhlulunda həll edib, kəmiyyətcə tutumu 500 ml olan ölçü kolbasına keçirilir, bölgüyə qədər su ilə durulaşdırılır və qarışdırılır. Titan oksidi standart məhlulun kütlə qatılığı-0,1mq/ml-dir.

          Dərəcələnmə qrafikinin qurulması.

Tutumu 100 ml olan beş ölçü kolbasına müvafiq olaraq, 2,5; 5,0; 10,0; 15,0; 20,0 ml standart məhlulu tökülür ki, bu da müvafiq olaraq, 0,25; 0,50; 1,0; 1,50; 2,0  mq titan dioksidinə uyğun gəlir.

Hər bir kolbaya 10 ml xlorid turşusu məhlulu, 3-5 damcı ortofosfor turşusu töküb, 50 ml su ilə həcmi təxminən yarıya qədər çatdırıb, 3 ml hidrogen peroksid məhlulu əlavə edib, bölgüyə qədər sulfat turşusu ilə durulaşdırıb, diqqətlə qarışdırıb, alınmış dərəcələnmə məhlullarını distillə edilmiş suya nisbətdə, göy işıq filtrli fotoelektrokalorimetrdə və ya dalğa uzunluğu 410 nm olan, işıq udan qatının qalınlığı 50 mm olan küvetdən istifadə etməklə, fotometrləyirlər.

Fotometrlənən məhlullarda optiki sıxlığın təyininin nəticələrinə və titan dioksidin məlum qatılıqlarına əsasən dərəcələnmə qrafiki qurulur.

4.12.3  Analizin aparılma qaydası

Kütləsi 0,5q olan nümunə çəkisini platin putaya yerləşdirib, 2 q əridici qarışıqla (900-950)ºC temperaturunda  10-20 dəqiqə müddətində əridilir.

Ərintini 50 ml xlorid turşusu məhlulu ilə emal edilir. Alınmış məhlulu 250 ml-lik ölçü kolbasına keçirib, bölgüyə qədər sulfat turşusu məhlulu ilə gətirib,qarışdırılır.

           Tədqiq olunan nümunədə titan dioksidinin guman olunan kütlə payından asılı olaraq, alınan məhluldan 25-50 ml həcmində alikvot hissəni çəkib, tutumu 100 ml olan ölçü kolbasına töküb, üzərinə 3 ml hidrogen peroksid əlavə edib, bölgüyə qədər sulfat turşusu məhlulu ilə gətirib, qarışdırıb, göy işıq filtri olan fotoelektrokalorimetrdə və ya işıq udma qatının qalınlığı 50 mm olan küvetdən istifadə etməklə, dalğa uzunluğu 410 nm olan spektrofotometrdə fotometrlənir.

4.12.4  Analiz nəticələrinin işlənməsi

Titan dioksidinin tədqiq olunan rəngli məhlulda qatılığı, mq/ml dərəcələnmə qrafiki və ya müqayisə üsulu ilə tapılır.

Tədqiq olunan materialda titan dioksidinin kütlə payı aşağıdakı düsturla hesablanır  
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-tədqiq olunan rəngli məhlulun həcmi, ml;
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- tədqiq olunan rəngli məhlulun ümumi həcmi, ml;
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- nümunə çəkisinin kütləsi, q;
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-rənglənmiş məhlulu hazırlamaq üçün götürülən, tədqiq olunan  məhlulun alikvot hissəsinin həcmi, ml;
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- tədqiq olunan rəngli məhlulda dərəcələnmə qrafikdən və ya müqayisə üsulu ilə aşagıdakı düsturla tapılan titan dioksidin qatılığı:

                                             
[image: image174.wmf]x

m

m

X

D

D

C

C

=

                              (35)

burada 
[image: image175.wmf]m

C

-müqayisə məhlulunun qatılığı, mq/ml;
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-tədqiq olunan rəngli məhlulun optiki sıxlığı;                                                   
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- müqayisə məhlulunun optiki sıxlığı.

Paralel təyinatların nəticələri arasındakı mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl 14-də göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır.

 Cədvəl 14                                                                                Faizlə

	Titan dioksidinin kütlə payı
	Mütləq buraxılabilən fərq

	0,5-ə qədər, 0,5-də daxil olmaqla

0,5-dən çox, 1,5-ə qədər, “-“  “-“

1,5-dən çox, 5,0-ə qədər, “-“ “-“
	0,06

0,10

0,30


          4.13  Xrom oksidinin təyini

Üsul difenilkarbazidin altıvalentli xrom ionları ilə, turş mühitdə, qırmızı-bənövşəyi rəngə boyanmış birləşmənin əmələ gəlməsinə əsaslanır.


Məhlulun optiki sıxlığını yaşıl işıq filtrli fotoelektrokalorimetrdə və ya dalğa uzunluğu 540 nm olan spektrofotometrdə təyin edilir.

          4.13.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar

          ГОСТ 24104-ə uyğun laboratoriya tərəziləri.


Fotoelektrokalorimetr və ya spektrofotometr.


Mufel sobası.


ГОСТ 6563-ə uyğun platin puta.

ГОСТ 1770-ə uyğun, tutumu 100 və 250 ml olan ölçü kolbaları.

ГОСТ 29227-ə və ГОСТ 29228-ə uyğun 2, 5, 10, 20, 25, və 50 ml pipetlər.

ГОСТ 25336-a uyğun, 100-200 ml stəkanlar.

ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu, 1:5 nisbətli məhlul.
ГОСТ 6552-ə uyğun ortofosfor turşusu, 1:2nisbətli məhlul.

ГОСТ 18300-ə uyğun rektifikasiya olunmuş, texniki etil spirti.

Difenilkarbazid: 0,25 q difenilkarbazidi 100 ml 1:1 nisbətində etil spirti məhlulunda zəif qızdırmaqla həll edirlər. Difenilkarbazid dayanıqlı deyil, ona görə onun məhlulunu təyinatdan əvvəl hazırlayırlar.

ГОСТ 4220-ə uyğun kalium bixromat, 1300 temperaturunda sabit çəkiyə gələnə qədər qurudulmuş və kristallaşdırılmış.

ГОСТ 83-ə uyğun natrium karbonat.

ГОСТ 4221-ə uyğun kalium karbonat.
          ГОСТ 22867-ə uyğun ammonium nitrat;
ГОСТ 4199-a uyğun (400±20) ºC temperaturunda susuzlaşdırılmış 10 sulu natrium tetraborat;

4.11.1. bəndinə uyğun əritmə üçün qarışıq.
4.13.2  Analizə hazırlıq qaydaları

Standart məhlulunun hazırlanması
Kütləsi 0,0484q kalium bixromat çəkisi  100ml suda həll edilir. Məhlul tutumu 250ml olan ölçü kolbasına keçirilir, su ilə bölgüyə qədər durulaşdırılır və diqqətlə qarışdırılır. Məhlulun 25-50ml alikvot hissəsindən götürüb, tutumu 250 ml ölçü kolbasına töküb, bölgüyə qədər su ilə durulaşdırılır.

Standart məhlulda xrom oksidinin kütlə qatılığı-0,02mq/ml.

Dərəcələnmə qrafikinin qurulması

Tutumu 100 ml beş ölçü kolbasına müvafiq olaraq, 0,4; 0,8; 1,2; 1,6; 2,0ml

standart məhlulu tökülür, bu da 0,008; 0,016; 0,024; 0,032; 0,040q xrom oksidinə uyğun gəlir, 70ml-ə qədər su ilə durulaşdırılır, hər bir kolbaya 1,5 ml xlorid turşusu, 4ml ortofosfor turşusu töküb, diqqətlə qarışdırıb, sonra üzərinə 1,5 ml difenilkarbazid töküb, bölgüyə qədər su ilə durulaşdırıb, sonra yenidən qarışdırıb 5-7 dəqiqədən sonra alınmış dərəcələnmə məhlullarını distillə edilmiş suya nisbətən yaşıl işıq filtrli fotoelektrokalorimetrdə və ya dalğa uzunluğu 540 nm olan, işıq udma qatının qalınlığı 30mm olan küvetdən istifadə etməklə, spektrofotometrdə fotometrlənir.


Optik sıxlığın təyinindən alınan nəticələrə və xrom oksidinin məlum qatılıqlarına əsasən fotometrlənən məhlullarda dərəcələnmə qrafiki qurulur.


4.13.3 Analizin aparılma qaydası


Kütləsi 0,2-0,5q nümunə çəkisi (xrom oksidinin guman olunan kütlə payından asılı olaraq) 2q əritmə üçün qarışıqla birlikdə əridilir. Soyuduqdan sonra, ərintini 40-50ml xlorid turşusu məhlulunda həll edib, tutumu 100ml olan ölçü kolbasına keçirib, su ilə bölgüyə qədər durulaşdırıb və diqqətlə qarışdırılır.


Xrom oksidinin kütlə payını təyin etməkdən ötrü, alınmış məhluldan 10-25 ml ( elementin guman olunan kütlə payından asılı olaraq) alikvot hissəsi götürüb, tutumu 100ml olan ölçü kolbasına tökülür, üzərinə 50-60ml su, 4ml ortofosfor turşusunun məhlulunu əlavə edib, qarışdırırlar. Daha sonra, üzərinə 1,5 ml difenilkarbazid töküb, bölgüyə qədər su ilə durulaşdırıb, qarışdırıb və 5-7 dəqiqədən sonra alınmış məhlulu yaşıl işıq filtrli fotoelektrokalorimetrdə və ya işıq udma qatının qalınlığı 30 mm olan küvetdən istifadə etməklə, dalğa uzunluğu 540 nm olan spektrofotometrdə fotometrlənir.

4.13.4  Analiz nəticələrinin işlənməsi 


Tədqiq olunan rəngli məhlullarda xrom oksidinin qatılığı, mq/ml, dərəcələnmə qrafikindən və ya müqayisə üsulu ilə tapılır.


Tədqiq olunan materialda xrom oksidinin kütlə payı, %-lə aşağıdakı düsturla hesablanır
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- tədqiq olunan rəngli məhlulun həcmi, ml;


[image: image180.wmf]0

V

- tədqiq olunan məhlulun ümumi həcmi, ml;
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- nümunə çəkisinin kütləsi, q;
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-rəngli məhlulun hazırlanması üçün götürülmüş tədqiq olunan məhlulun alikvot hissəsinin həcmi, ml;
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-qrafikdən və ya müqayisə üsulu ilə aşağıdakı düsturdan tapılan rəngli tədqiq olunan məhlulda xrom oksidinin qatılığı, mq/ml;
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burada 
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-müqayisə məhlulunun qatılığı, mq/ml;
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- tədqiq olunan rəngli məhlulun optiki sıxlığı;
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D

- müqayisə məhlulunun optiki sıxlığı.

Paralel təyinatların nəticələri arasında mütləq buraxılabilən fərq, cədvəl 15-də göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır.

Cədvəl 15                                                                                Faizlə

	Xrom oksidinin kütlə payı
	Mütləq buraxılabilən fərq

	0,3-ə qədər, 0,3-də daxil olmaqla

      0,3-dən çox, 1,0-ə qədər, “-“ “-“

      1,0-dən çox, 3,0-ə qədər, “-“ “-“

      3,0-dən çox, 8,0-ə qədər, “-“ “-“
	0,03

0,10

0,25

0,50


 4.14  Fosfor oksidinin təyini

Üsul fosfornomolibden heteropoli turşusunun əmələ gəlməsinə əsaslanır ki, bu da turş mühitdə sulfat turşulu hidrozinin reduksiyaedici təsirindən məhlulu göy rəngə boyayır.

Göy rəngə boyanmış məhlulun optiki sıxlığı, qırmızı işıq filtrli maksimum işıq buraxması 600-750 nm dalğa uzunluğunda olan fotokalorimetrdə və ya dalğa uzunluğu 830 nm olan spektrofotometrdə təyin edilir.

4.14.1 Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar

ГОСТ 24104-ə uyğun ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri.

Qatılıqlı fotoelektrokalorimetr və ya spektrofotometr.

Mufel sobası.

ГОСТ 1770-ə uyğun tutumu 50, 100, 200, 250, 500 ml olan ölçü kolbaları.
ГОСТ 29227 və ГОСТ 29228-ə uyğun tutumu 1,5; 5,0; 10,0; 20,0; 25,0 ml olan pipetlər.

          ГОСТ 4204-ə uyğun sulfat turşusu, 5 M qatılıqlı məhlul.
ГОСТ 10931-ə uyğun natrium molibdat: 5q natrium molibdatı 200ml 5 M qatılıqlı sulfat turşusu məhlulunda həll edirlər.

ГОСТ 5841-ə uyğun hidrazin sulfat, 0,15%-li sulu məhlul (sonralar reduksiyaedici).

ГОСТ 24363-ə uyğun kalium hidroksid, 3 M molyar qatılıqlı məhlul.
4.11.1-bəndinə uyğun əritmək üçün qarışıq.

ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu, 1:5 nisbətli məhlul.
ГОСТ 4198-ə uyğun, iki dəfə qaynar sulu məhluldan kristallaşdırılmış və 110  ºC temperaturunda sabit çəkiyə qədər qurudulmuş birəvəzli kalium fosfat. Sulfat turşusu qatı olan eksikatorda və ya sürtülmüş tıxaclı şüşə qablarda saxlanılır.

Fenolftalein indikatoru.

4.14.2  Analizin aparılmasına hazırlıq qaydaları
Standart məhlulun hazırlanması

Kütləsi 0,1917q birəvəz olunmuş kalium fosfatın  çəkisini, 100-150ml suda həll edib, tutumu 1 litr olan ölçü kolbasına keçirib, bölgüyə qədər su ilə durulaşdırıb və qarışdırılir. Sonra 100 ml hazırlanmış məhluldan, tutumu 500ml olan ölçü kolbasına keçirib, 500ml-ə qədər su ilə durulaşdırılır. Standart məhlulda fosfor oksidinin kütlə qatılığı- 0,02 mq/ml-dir.

Dərəcələnmə qrafikinin qurulması
Tutumu 50 ml olan dörd ölçü kolbalarına müvafiq olaraq, 1; 2; 3; 4 ml standart məhlulu tökülür ki, bu da müvafiq olaraq, 0,02; 0,04; 0,06; 0,08 mq fosfor oksidinə uyğun gəlir, hər kolbanın içərisinə 25-30 ml su, 5 ml natrium molibdat məhlulu, 2 ml hidrazin sulfat töküb, bölgüyə qədər su ilə durulaşdırılır. Məhlulları 

qarışdırıb, 10 dəqiqə müddətində qaynayan su-buxar vannasında  saxlayırlar, sonra otaq temperaturuna qədər soyudub, alınan dərəcələnmə məhlullarını distillə edilmiş suya nisbətən, qırmızı işıq filtirli, maksimum işıq buraxma dalğa uzunluğu 656-680 nm olan fotoelektrokalorimetrdə və ya dalğa uzunluğu 830 nm işıq udma qatının qalınlığı 20mm olan küvetdən istifadə etməklə, spektrofotometrdə fotometrləyirlər.

Optiki sıxlığın təyin olunmuş nəticələrinə və fosfor oksidinin məlum qatılığına görə dərəcələnmə qrafiki qurulur.

4.14.3  Analizin aparılma qaydası
Tədqiq olunan məhluldan pipet ilə 10-25 ml götürüb, tutumu 50 ml olan ölçü kolbasına tökülür. Əvvəlcədən həmin məhluldan 10-25 ml götürüb, stəkana və ya kolbaya töküb, fenolftaleinə görə kalium hidroksid məhlulu ilə neytrallaşdırırlar. Neytrallaşdırmaya gedən qələvinin miqarı qədər, tədqiq olunan məhlula əlavə edib, sonra üzərinə natrium molibdat, 2 ml hidrazin sulfat məhlulu əlavə edib, bölgüyə qədər su əlavə edib, qarışdırıb, 10 dəqiqə qaynar su-buxar vannasında saxlamaqla soyudulur. Maksimum işıq buraxması dalğa uzunluğu 656-680nm olan qırmızı işıq filtrli fotoelektrokalorimetrdə və ya işıq udma qatının qalınlığı 20mm olan küvetdən istifadə etməklə, dalğa uzunluğu 830nm olan spektrofotometrdə fotometrlənir.

4.14.4  Analiz nəticələrinin işlənməsi

Rənglənmiş tədqiq olunan məhlulda fosfor oksidinin qatılığı 
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, mq/ml, dərəcələnmə qrafikindən və ya müqayisə üsulu ilə təyin olunur.

Tədqiq olunan materialda fosfor oksidinin P2O5 kütlə payı aşağıdakı düsturla hesablanır
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- tədqiq olunan rəngli məhlulun həcmi,ml;
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- tədqiq olunan məhlulun ümumi həcmi, ml;
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- nümunə çəkisinin kütləsi, q;
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- rəngli məhlulu hazırlamaq üçün tədqiq olunan məhluldan çəkilmiş alikvot hissənin həcmi, ml;
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- fosfor oksidinin  tədqiq olunan rəngli məhlulda qatılığı, mq/ml; qrafikdən və ya müqayisə üsulu ilə aşağıdakı düsturla hesablanır:
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- müqayisə məhlulunun qatılığı, mq/ml;
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D

- müqayısə məhlulunun optiki sıxlığı;
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D

-  tədqiq olunan rəngli məhlulun optiki sıxlığı.

Paralel təyinatların nəticələrinin arasında mütləq buraxılabilən fərq cədvəl 16-da göstərilənlərdən çox olmamalıdır.

Cədvəl 16                                                                                Faizlə

	Fosfor oksidinin kütlə payı
	Mütləq buraxılabılən fərq

	0,5-ə qədər, 0,5 də daxıl olmaqla

      0,5-dən çox, 1,0-ə qədər, “-“ “-“

      1,0-dən çox, 3,0-ə qədər, “-“ “-“
	                         0,04

                         0,10

                         0,25


     4.15  Kalsium oksidin və hidroksidin cəminin təyini (sərbəst əhəng və ya 

sərbəst kalsium oksidi)

4.15.1  Etanol-qliserat üsulu

          Üsul  təzə əzilmiş tədqiq olunan nümunədən kalsium oksid və hidroksidin etanol-qliserat məhlulu ilə ekstraksiyasına, alınan kalsium qliseratın susuz benzoy turşusunun spirtli məhlulu ilə fenolftalein indikatorunun iştirakında titirlənməsinə əsaslanır.

      
 4.15.1.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar.


ГОСТ 24104-ə uyğun analitik tərəzilər.


Mufel sobası.


Quruducu şkaf.


Libix soyuducusu.

          Əks soyuducu;

ГОСТ 29252-ə uyğun büret.
ГОСТ 25336-a uyğun, tutumu 150, 200 ml, 2, 3 litr olan yumrudib kolbalar.
Spirtometr.

ГОСТ 8677-ə uyğun kalsium oksid.
ГОСТ 4530-a uyğun kalsium karbonat.
ГОСТ 25336-a uyğun eksikator.
Su-buxar vannası.

Qum-istilik vannası.

ГОСТ 25336-a uyğun, tutumu 150, 200, 300, 350, 500 ml konusvari kolbalar.
ГОСТ 25336-a uyğun, tutumu 300 ml istiyədavamlı stəkan.
ГОСТ 6563-ə uyğun, platin puta.

Təzə yandırılmış kalsium oksid: kalsium oksid və ya kalsium karbonatı mufel sobasında 950 ºC temperaturunda 4 saatdan az olmamaqla közərdilir.

Közərdilmiş məhsulu eksikatorda soyutduqdan sonra, cəld spirtin susuzlaşdırılması üçün istifadə edilir.


ГОСТ 18300-ə uyğun rektifikasiya olunmuş, texniki etil spirti.

ГОСТ 4328-ə uyğun natrium hidroksid, 0,1 mol/ litr qatılıqlı ( 0,1 M ) spirtli məhlul.


ГОСТ 6259-a uyğun qliserin.


ГОСТ 10521-ə uyğun benzoy turşusu, 0,1 mol/litr qatılıqlı spirtli məhlul: 

12,3 q susuzlaşdırılmış benzoy turşusunu 1 litr mütləq etil spirtində həll edilir.


ГОСТ 4108-ə uyğun, barium xlorid.

Fenolftalein indikatoru.


Kalsium xlorlu boru.

Natron əhəngi.


Şüşə muncuqlar və ya yuyulmuş, sonra közərdilmiş kvars qumu.

4.15.1.2  Analizin aparılmasına hazırlıq qaydası

Reagentlərin susuzlaşdırılması
Mütləq spirti aşağıdakı qaydada hazırlayırlar: tutumu 2-3 litr olan yumrudib kolbaya yarıya  qədər yeni yandırılmış kalsium oksid töküb, kolbanın 2/3-i etil spirti ilə doldurulur. Kolba kalsium xlor borulu rezin tıxac ilə kip bağlanılır.


Kalsium oksidin üzərində spirt 2-3 sutka saxlanılır. Bu müddət keçdikdən sonra, kolba kip əks soyuduçu ilə birləşdirilib, qaynar su-buxar vannasına qoyulub, kolbanın içərisindəki 5-6 saat qaynadılır. Su-buxar vannasını örtülü spirallı elektrik sobasında,  spirt buxarlarının alovlanmasının qarşısını almaq məqsədi ilə qızdırılır. 
Qaynama qurtardıqdan sonra, əks soyuducunu çıxarıb, kolbanı rezin tıxacla bağlayıb, mərkəzdəki deşiyə əyilmiş boru geydirilir. Kolbanı çıxışında allonj olan  Libix  soyuducusuna birləşdirirlər, bu da öz növbəsində iki deşiyi olan rezin tıxacla, quru, tutumu 1 litr olan kolba ilə birləşdirilir. İkinci deşiyə xlor kalsiumlu boru geydirilir. Spirtin atmosferə sızmasının qarşısını almaq məqsədi ilə bütün birləşmələr germetik olmalıdır.


İlk 15-20 ml qovulmuş spirtlə qəbuledici yaxalanır, sonuncu paydan isə 20 ml-ə yaxın titirli məhlulların hazırlanması üçün istifadə olunmur.

Alınmış susuz spirt 200 C temperaturuna qədər soyudub, spirtometr ilə onun qatılığını yoxlanılır. Əgər,  spirt 99,8 %-dən az olarsa, onda o yeni yandırılmış Ca oksid üzərində saxlanılır və qovulur. 

Alınmış susuz spirti ağzı kip bağlı şüşə qablarda saxlayırlar.


Susuz qliserini aşağıdakı qaydada hazırlayırlar: tutumu 300 ml olan, istiliyə davamlı stəkana 250-300 ml qliserin töküb, (160-170) ºC temperaturunda 3 saat müddətində qızdırılır. Temperatur qliserinə salınmış termometr ilə yoxlanılır.

Susuzlaşdırılmış və soyudulmuş qliserini, tutumu 250-300 ml olan kolbaya töküb, ağzı kip tıxacla bağlanılır.


Susuz benzoy turşusu bir sutka ərzində sabit çəkiyə gələnə qədər qurudub,  eksikatorda sulfat turşusu üzərində saxlanılır.


Susuz  barium xlorid quruducu şkafda 130 ºC temperaturunda qurutmaqla hazırlanılır.

Həlledicilərin hazırlanması

Etanol-qliserin həlledicisi aşağıdakı qaydada hazırlanır: 200 ml susuz qliserini konusvari kolbada (100-125) ºC temperaturuna qədər qızdırılıb, içərisində 15 q susuz barium xlorid həll edilir. Məhlul soyudub, üzərinə 1 litr susuz spirt və 0,1 q fenolftalein indikatoru əlavə edilir. Alınmış həlledicini natrium hidroksid və benzoy turşusunun spirtli məhlulunu damcı-damcı əlavə etməklə, açıq-çəhrayı rəng  alınana qədər neytrallaşdırılır.

Benzoy turşusu məhlulunun kalsium oksidə görə titrinin təyini


0,2 q kütləsi olan kalsium oksid və ya kalsium karbonat çəkisini, platin putada (950-1000)ºC temperaturunda sabit çəkiyə gələnə qədər közərdirlər. Alınmış oksidi əzib, yenidən həmin temperaturda 30 dəqiqədən az olmamaqla közərdib, sonra natron əhəngin üzərində eksikatorda soyudurlar.


3 ədəd  tutumu 150 ml olan quru, yumrudib və ya konusvari kolbaya şüşə muncuqlar yerləşdirib, üzərinə 30-40 ml həlledici tökürlər, cəld kütləsi 0,03-0,04 q

olan təzə hazırlanmış kalsium oksidin bağlı büksdə çəkilmiş nümunəsini daxil edib, sürətlə qarışdırıb və əks soyuducuya kip birləşdirilir.


Məhlul qum-istilik vannasında qaynayana qədər qızdırılır və intensiv çəhrayı rəng alınana qədər qaynadılır. Sonra kolba əks soyuducudan açılıb, kolbanın içindəkilər tez bir zamanda çəhrayı rəng itənə qədər benzoy turşusu məhlulu ilə titirlənir. Yenidən məhlul əks soyuducuya birləşdirilir və qaynadılır. Qaynama ilə titirləməni əvəz edərək, 20-30 dəqiqə müddətində qaynatmaqla rəngin itməsi təmin edilir.


Benzoy turşusu məhlulunun titri
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, q/ml, aşağıdakı düsturla hesablanır:
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- kalsium oksidin çəkisinin kütləsi,q;


[image: image202.wmf]V

- titirlənməyə sərf olunan benzoy turşusu məhlulunun həcmi, ml.

Titrin qiyməti kimi üçdən az olmayan titirləmənin orta hesabi qiyməti qəbul olunur.

4.15.1.3 Analizin aparılma qaydası


Sərbəst kalsium oksidin guman olunan kütlə payından asılı olaraq, kütləsi 0,1-1,0q olan təzə əzilmiş nümunədən çəkib, tutumu 250-300 ml olan konusvari və ya yumrudib kolbaya töküb, üzərinə 30-40 ml həlledici əlavə edilir. Kolbanın içindəkilər qarışdırılır. Kolbanı əks soyuducuya birləşdirib, 20-30 dəqiqə qum-istilik vannasında qaynadılır. Çəhrayı rəng alınan kimi, kolba əks soyuducudan ayrılıb, o dəqiqə isti məhlul benzoy turşusu məhlulu ilə titirlənir. Qaynamanı və titirləməni rəng itənə kimi 20-30 dəqiqə müddətində əvəzləyirlər, bundan sonra, titirləmə qurtarmış hesab olunur.


4.15.1.4 Analiz nəticələrinin işlənməsi.


Kalsium oksid və hidroksidin kütlə payı (sərbəst əhəng) 
[image: image203.wmf]
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-tədqiq olunan məhlulun titirlənməsinə sərf olunan benzoy turşusu                   məhlulunun həcmi, ml;
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-CaO-ya görə benzoy turşusu məhlulunun titri, q/ml;
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-nümunə çəkisinin kütləsi, q.

Paralel təyinatların nəticələri arasındakı buraxılabilən mütləq fərq cədvəl 17-də göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır.

Cədvəl 17                                                                            Faizlə

	   Sərbəst kalsium oksidin kütlə payı
	          Mütləq buraxılabılən fərq

	1,0-ə qədər,1,0 də daxil olmaqla

1,0-dən çox, 2,0-ə qədər, “-“ “-“

2,0-dən çox, 10,0-ə qədər, “-“ “-“

10,0-dan çox, 25,0-ə qədər, “-“ “-“
	                            0,06

                            0,10

                            0,40

                            0,69


4.15.2  Etilenqlikol üsulu

Üsul yeni əzılmış tədqiq olunan nümunədən kalsium oksidlə hidroksidi cəminin  (sərbəst əhəng)  etilenqlikol   vasitəsilə  ekstraksiyasına, sonrakı    alınan

 kalsium etilenqlikolun xlorid turşusu ilə, kombinə olunmuş indikatorların iştirakı ilə ( fenolftalein-ά-naftolftalein ) pH-ın kiçik intervalında, kəskin rəng dəyişilməsi  ilə müşahidə olunan titirlənməsinə əsaslanır.


Təyinat nəm-quru vəziyyətdə olan nümunə çəkisi üzərində aparılır.                                              


4.15.2.1  Nəzarət vasitələri və köməkçi avadanlıqlar
ГОСТ 24104-ə uyğun analitik tərəzilər.

Quruducu şkaf.

ГОСТ 23932-ə uyğun bükslər.

ГОСТ 25336-a uyğun su axıdıcı nasos.

ГОСТ 25336-a uyğun 2 saylı Şott filtrli qıf.

Su-buxar vannası.


ГОСТ 25336-a uyğun, tutumu 250 ml olan konusvari kolbalar.


ГОСТ 29252-ə uyğun büret.
          ГОСТ 3118-ə uyğun xlorid turşusu, titirli 0,1 M məhlul.

ГОСТ 10164-ə uyğun etilenqlikol.

İndikator: 0,1 q fenolftalein və 0,15 q ά-naftolftaleini 100 ml etilenqlikolda həll edirlər.


Şüşə muncuqlar və ya yuyulmuş, sonra közərdilmiş kvars qumu.


ГОСТ 25336-a uyğun eksikator.

ГОСТ 450-ə uyğun,eksikatoru doldurmaq üçün, (700-800) ºC temperaturunda közərdilmiş, kalsium xlorid. 

4.15.2.2 Analizin aparılma qaydası 


Nümunəni toz halına qədər əzirlir. (ГОСТ 6613-ə uyğun nəzarət zamanı nümunə tamamilə 008 saylı ələkdən tam keçməlidir). İki çəki ayrılır: birinin kütləsi 1,0 q olmaqla, 4.2 bəndinə uyğun nəmliyi təyin etmək üçün, o birisi-kütləsi 0,5-1,0 q olan  “ sərbəst əhəngi “ təyin etmək üçün. Bu çəkini, tutumu 250 ml olan konusvari kolbaya töküb, üzərinə 40-50 ml etilenqlikol əlavə edilir. Yaxşı qarışdırmaqdan ötrü, kolbaya 4-5 şüşə muncuq və ya kvars dənəcikləri yerləşdirilir.

Kolbanı rezin tıxacla bağlayıb, 30 dəqiqə müddətində temperaturu 70 ºC –dən çox olmayan su-buxar vannası qoyulur. Kolbanın içərisindəkilər fasiləsiz olaraq, qarışdırılır. Sonra məhlul Şott filtri olan qıfdan gərginlik altında süzülür.


Filtr süzülmədən sonra 3 dəfə etilenqlikolla yuyulur. Filtrata 2-3 damcı indikator əlavə edib, məhlul rəngsizləşənə qədər xlorid turşusu məhlulu ilə titirlənir.

4.15.2.3  Analiz nəticələrinin  işlənməsi.

Kalsium oksid və hidroksidin cəminin kütlə payı (“sərbəst əhəng“) 
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-titirləməyə sərf olunan xlorid turşusunun həcmi, ml;
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- CaO-ya görə xlorid turşusu məhlulunun titri, q/ml;
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- hava-quru vəziyyətində olan nümunə çəkisinin kütləsi, q;
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- 4.2 bəndinə görə təyin edilmiş nəmlik, %.

Paralel təyinatların nəticələri arasında mütləq buraxılabilən fərq cədvəl 17-də göstərilən qiymətlərdən çox olmamalıdır.
                                                   Əlavə A
                                           ( məlumat )

                                     İstinad olunan normativlər


Həqiqi standartda aşağıdakı istinad olunan normativ sənədlərdən istifadə olunmuşdur:


ГОСТ 8.315-97 ГСИ. Standart nümunələr. Əsas müddəalar, işləyib hazırlama qaydası, attestasiya, təsdiq olunma, qeyd etmə və tətbiq etmə.

ГОСТ 8.326-89 ГСИ. Ölçmə vasitələrinin metroloji attestasiyası.


ГОСТ 8.513-84 ГСИ. Ölçmə vasitələrinin yoxlanılması.Təşkil olunma və aparılma qaydası.


ГОСТ 8.532-85 ГСИ. Maddə tərkibli standart nümunələr və materiallar. Laboratoriyalararası attestasiya qaydası.


ГОСТ 12.1.004-91 ССБТ. Yanğın təhlükəsizliyi.Ümumi tələblər.


ГОСТ 12.1.005-88 ССБТ. İşçi zonada havaya olan ümumi  sanitar-gigienik tələblər.


ГОСТ 12.1.007-76 ССБТ. Zərərli maddələr. Təsnifatlaşdırma və təhlükəsizliyə ümumi tələblər.


ГОСТ 12.1.010-76 ССБТ. Partlayış təhlükəsizliyi. Ümumi tələblər.


ГОСТ 12.1.019-79 ССБТ. Elektrik təhlükəsizliyi. Ümumi tələbatlar və mühafizə növlərinin nomenklaturası.

ГОСТ 12.4.011-89 ССБТ. İşçilərin mühafizə olunma vasitələri. Ümumi tələbatlar və sinifləşmə.


ГОСТ 12.4.028-76 ССБТ.ШБ-1 resperatorları. “ lepestok ” Texniki şərtlər.


ГОСТ 12.4.103-83 ССБТ. Xüsusi  mühafizəedici geyim, ayaq və əllərin fərdi müdafiə vasitələri. Təsnifatlaşma.


ГОСТ 83-79 Natrium karbonat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 199-78. 3 sulu natrium asetat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 450-77 Texniki kalsium xlorid. Texniki şərtlər.


ГОСТ 1277-75. Gümüş nitrat. Texniki şərtlər.
          ГОСT 177-74 Laboratoriya şüşə ölçü qabları. Silindrlər, menzurkalar, kolbalar, sınaq şüşələri.Texniki şərtlər.


ГОСТ 3118-77. Xlorid turşusu.Texniki şərtlər.


ГОСТ 3760-79. Sulu ammonyak.Texniki şərtlər.

 
ГОСТ 3762-78. Ammonium karbonat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 3773-72. Ammonium xlorid. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4108-72.2 sulu barium xlorid. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4139-75. Kalium rodanid.Texniki şərtlər.


ГОСТ 4145-74. Kalium sulfat. Texniki şərtlər.
          ГОСТ 4147-74 6 sulu dəmir ( 111 ) xlorid. Texniki şərtlər.

          ГОСТ 4159-79.Yod. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4166-76. Natrium sulfat. Texniki şərtlər.

ГОСТ 4198-75. Birəvəz olunmuş kalium fosfat. Texniki şərtlər.

          ГОСТ 4199-76. 10 sulu natrium tetraborat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4204-77. Sulfat turşusu. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4217-77. Kalium nitrat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4220-75 Kalium bixromat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4221-76. Kalium karbonat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4232-74. Kalium yodid.Texniki şərtlər.


ГОСТ  4233-77. Natrium xlorid.Texniki şərtlər.


ГОСТ 4328-77. Natrium hidroksid. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4459-75. Kalium xromat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4461-77. Nitrat turşusu.Texniki şərtlər.


ГОСТ 4478-78. 2 sulu sulfosalisil turşusu. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4523-77. 7 - sulu maqnezium sulfat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 4530-76. Kalsium karbonat.Texniki şərtlər.


ГОСТ 5456-79.Hidroksilamin hidroxlorid. Texniki şərtlər.


ГОСТ 5833-75. Saxaroza.Texniki şərtlər.


ГОСТ 5841-74. Hidrazin sulfat.


ГОСТ 6259-75. Qliserin. Texniki şərtlər.

ГОСТ 6552-80. Fosfat turşusu. Texniki şərtlər.
          ГОСТ 6563-75.Nəcib metallardan və ərintilərdən olan texniki məmulatlar.Texniki şərtlər.


ГОСТ 6613-86. Kvadrat özəklə toxunulmuş məftil torlar.Texniki şərtlər.


ГОСТ 6709-72. Distillə edilmiş  su.Texniki şərtlər.


ГОСТ 8269.0-97. Inşaat işləri üçün sıx dağ süxurlarından və sənaye istehsalı tullantılarından çınqıl və qırmadaş. Fiziki-mexaniki sınaq üsulları.


ГОСТ 8677-76. Kalsium oksid. Texniki şərtlər.


ГОСТ 9147-80. Çini laboratoriya avadanlığı və qabları.Texniki şərtlər.


ГОСТ 10163-76. Həll olan kraxmal.Texniki şərtlər.


ГОСТ 10164-75.Etilenqlikol. Texniki şərtlər.


ГОСТ 10484-78.Hidrogen ftorid turşusu. Texniki şərtlər.

ГОСТ 10521-78. Benzoy turşusu.Texniki şərtlər.


ГОСТ10652-73. İki sulu tetrasirkə turşusunun N, N, N1, N1 dinatrium etilendiamin duzu (trilon-B).


ГОСТ 10929-76. Hidrogen peroksid. Texniki şərtlər.

ГОСТ 10931-74. 2-sulu natrium molibdat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 11069-74. İlkin alüminium.Markalar.


ГОСТ 18270-72. Xüsusi təmiz sirkə turşusu. Texniki şərtlər.


ГОСТ 18300-87. Texniki rektifikasiya olunmuş etil spirti. Texniki şərtlər.


ГОСТ 19908-90. Putalar, kasalar, stəkanlar, kolbalar, qıflar, sınaq şüşələri, şəffaf kvars qumundan olan ucluqlar. Ümumi texniki şərtlər.

          ГОСТ 20478-75. Ammonium persulfat. Texniki şərtlər

ГОСТ 20490-75. Kalium permanqanat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 22867-77. Ammonium nitrat. Texniki şərtlər.

ГОСТ 23932-90. Şüşə laboratoriya avadanlığı və qabları. Ümumi texniki şərtlər.

          ГОСТ 24104-88. Nümunəvi və ümumi təyinatlı laboratoriya tərəziləri. Ümumi texniki şərtlər.


ГОСТ 24363-80. Kalium hidroksid. Texniki şərtlər.


ГОСТ 24555-81. Məmulatın dövlət sınaq sistemi. Sınaq avadanlıqlarının attestasiya qaydası. Əsas müddəalar.


ГОСТ 25336-82. Şüşə laboratoriya avadanlığı və qabları. Tiplər, əsas parametrlər və ölçüləri.


ГОСТ 27067-86. Ammonium rodanit. Texniki şərtlər.


ГОСТ 27068-86. 5-sulu natrium tiosulfat. Texniki şərtlər.


ГОСТ 27654-88. Turşudan müdafiə üçün qadın geyimləri. Texniki şərtlər.


ГОСТ 29058-91. Zərərli olmayan tozlardan müdafiə üçün qadın geyimləri. Texniki şərtlər.


ГОСТ 29227-91. Şüşə laboratoriya qabları. Dərəcələnmiş pipetkalar.1 hissə.

Ümumi tələbatlar.

ГОСТ 29228-91. Şüşə laboratoriya qabları. Dərəcələnmiş pipetkalar.11 hissə. Gözləmə müddəti müəyyən olunmamış dərəcələnmiş pipetkalar.

ГОСТ 29230-91. Şüşə laboratoriya qabları. Dərəcələnmiş pipetkalar. 1V hissə. Üfürülmüş pipetkalar.


ГОСТ 29251-91. Şüşə laboratoriya qabları. Büretkalar. 1 hissə. Ümumi tələbatlar.


ГОСТ 29252-91. Şüşə laboratoriya qabları. Büretkalar. 11 hissə. Ümumi tələbatlar. Gözləmə vaxtı olmayan büretkalar.
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