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Vismutun(l11) geyri-ion tip sathi-aktiv madds - triton X-114 istirakinda 2,2' 3,4-tetra-
hidroksi-3'-sulfo-5'-nitroazobenzolla kompleks amala gatirmasi spektrofotometrik metodla tad-
qiq edilmis, malein anhidridi-stirol sopolimerinin m-aminofenolla modifikasiyasindan alinmus
sintetik sorbentlo sorbsiyast oyranilmis va mis asasii arintilarda onun mikromigdarinin tayini
Ucun sorbsion-fotometrik metodika islonib hazirlanmisdir. Miiayyon olunmusdur ki, Bi(IIl)
triton X-114 istirakinda 2,2’ 3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-5'-xlorazobenzolla pH=1,3-2,0 tursu-
luglu mihitda maksimum isig udmast A=464 nm dalga uzunluguna tosadif edan va kom-
ponentlari nisbati 1:2:1 olan intensiv rangli kompleks birlasma amala gatirir. Vismutun(l11)
sintetik sorbentlo sorbsiyasi pH=4,7-5,2 tursuluglu miihitdo maksimum olur va sorbentin
sorbsiya tutumu 400 mg/g-a barabardir.

Acar sozlar: Vismut(l11), azobirlogsmo, miixtalifligandli kompleks, sorbsiya, sorbsion-
fotometrik tayinat, mis osasl orinti

Malein anhidridi-stirol sopolimeri osasinda sintez edilmis, torkibinds
muxtalif funksional-analitik qruplar saxlayan sorbentlor bir sira metal ion-
larinin mikromiqdarinin miirokkab torkibli obyektlordon qatilasdirilaraq toyini
uctin mihim shamiyyat kasb edir [1 — 3]. Vismut(l11) kiikird atomlarina qarsi
yuksok harisliys malik olmasina baxmayaraq son dovrlor mirakkab tarkibli
tobii vo sonaye obyektlorindo onun mikromiqdarinin segici toyini Ugln
torkibinds donor azot va oksigen atomlari olan tizvi reaktivlordon, xisusilo da
azobirlosmolordan genis istifado edilir [4 — 7]. Bunlar1 nazars alaraq togdim
olunan isdo vismutun(lll) geyri-ion tip sothi aktiv madds - triton X-114
istirakinda piroqallol osasli azobirlosmo - 2,2',3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-5'-
nitroazobenzolla kompleks omala gatirmasi spektrofotometrik metodla todgiq
edilmis, malein anhidridi-stirol sopolimerinin m-aminofenolla modifikasiya-
sindan alinmuis sintetik sorbentlo sorbsiyasi 0yronilmis vo mis asasli arintilords
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onun mikromiqdarimin tayini Gg¢lin yeni sorbsion-fotometrik metodika islonilib
hazirlanmigdir.

Tacribi hissa

Cihazlar. Analiz olunan mohlullarin optiki sixliglar1 “Perkin Elmer”
firmasinin istehsali olan kompiiterlo tochiz edilmis “Lambada-40" spektrofo-
tometrinds vo AE-30F fotoelektrokalorimetrinds £=1 sm qalinligh kiivetlordon
istifado edilmokls Slglilmiisdiir. Mohlullarin tursulugu siiso elektrodlu U-130
ionometrindan istifado edilmoklo tonzimlonmisdir. Vismutun(III) sorbsiyasi
sintetik sorbentlo doldurulmus stisodon hazirlanmis uzunlugu 5 sm, daxili
diametri 0,5 sm olan minikolonkadan istifads edilmoklo tadqiq edilmisdir.

Reaktivlor va mohlullar. Vismutun(lll) 1,0.10°M gqatiligh standart
mohlulu Bi(NO3),-5H,0 duzunun hesablanmis niimuns ¢akisinin 2-3 ml qati
nitrat tursusu alava edilmokls distillo suyunda hall edilmasi ilo hazirlanmisdir
[8]. isdo istifado edilmis 5,0.10* M qatiliqh isci mohlul istifadodan ovval
standart moahluldan distillo suyu ilo durulagdirilmagla hazirlanmisdir.

Isdo istifado edilmis 1,0-10'3 M qatiligh 2,2',3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-
5'-nitroazobenzol (R) va triton X-114 mohlullart onlarin hesablanmis niimuno
cokilarinin distillo suyunda hall edilmasi ilo hazirlanmigdir. Lazimi tursuluglu
muhit yaratmaq Ucun asetat-ammonyak bufer mohlullarindan (3-11) va HCI
fiksanalindan (pH 0-2) istifads edilmisdir.

Isdo Bi(Ill) ionlarinin sorbsiyasiin todgigi Ucln istifads edilmis
sintetik sorbent malein anhidridi-stirol sopolimerinin formaldehid istirakinda
m-aminfenolla modifikasiyasi ilo malum metodikaya asason sintez edilmisdir
[9]. Tadqiqat isindo istifads edilmis bitln reaktivlor “k.t” vo ya “a.0.t.” tosni-
fatli olmusdur.

Naticalor va onlarin miizakirasi

Bi(ll1l)-un 2,2",3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-5"-nitroazobenzol va triton
X-114-1a kompleks amala gatirmasinin tadqiqgi. Vismut(lll) reaktivlo turs
muhitds (pH 0-7,0) garsiliglt tesirds olaraq maksimum isiq udmasi 2=439 nm
dalga uzunluguna tosadif edan intensiv rangli kompleks birlosma amola gatirir
(sokil 1). Turs miihitds reaktiv A=405 nm dalga uzunluqlu maksimum isiq ud-
maya malik olur. Bi(lll)-R kompleksinin maksimum ¢iximi pH=3,5-4,0 tur-
suluglu asetat-ammonyak buferi mahlulu mihitinds miisahids olunur (sokil 2).
Triton X-114-0n Bi(ll11)-R kompleksi mahluluna slava edilmasi ilo Bi(lll)-R-
Triton X-114 mixtalifligandli kompleksi amala gatirir ki, bunun da naticasinda
udma spektrinds batoxrom siiriisma Vo hiperxrom effekt, eleco do maksimum
¢iximin daha turs miihito siirlismasi miisahids olunur. Bi(lll)-R-Triton X-114
kompleksi A=464 nm dalga uzunlugunda vo pH 1,3-2,0 (0,01-0,05 M HCI)
muhitinds maksimum isiq udmaya malik olur. Reaktiv vo komplekslarin rangi
miihitin tursulugundan asili olaraq doyisdiyi tglin komplekslorin udma
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spektrlori ham do “kor tacriiba” (R vo R-triton X-114) fonunda 0yronilmisdir.
Miuayyon edilmisdir ki, Bi(III)-R va Bi(ll1)-R-Triton X-114 komplekslori “kor
tocriiba” fonunda A=470 nm dalga uzunlugunda maksimum isiq udmaya malik
olur.

T T
400 450 500 550 600 650 A.nm

Sak. 1. Vismutun(lll) 2,2',3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-5'-nitroazo-benzolla eyni- vo mixtolif-
ligandl1 komplekslarinin pH gy tursuluqlu mithitde udma spektrlori
1. R, 2.Bi(lll)-R, 3. Bi(lll)-R-triton X-114
Cgi=2:10° M, Cg=6-10" M, Cyironx114 =4-10° M
Lambda-40, £=1 sm

Komplekslorin amala goalmasina komponentlorin gatiliginin, vaxt vo
temperaturun tasiri Oyronilmisdir. Miioyyan edilmisdir ki, Bi(III)-R komp-
leksinin omalo gelmesi lciin 6:10° M reaktiv, Bi(lll)-R-triton X-114 komp-
leksinin smala galmasi Giclin iss 5:10° M reaktiv vo 4-10°° M triton X-114 moh-
lulu talob olunur. Hor iki kompleks komponentlori mahlullart garigdirildigda
dorhal omoalo goalmasine baxmayaraq mohlulda 6z davamliliglarina gora
farglonir. Bi(111)-R kompleksi mohlulda 2 saat orzinde vo 60° C temperatura
godar qizdirildigda davamli oldugu halda, Bi(III)-R-Triton X-114 kompleksi
bir giin orzinds vo 80° C temperatura godor qizdirildigda optiki sixliginin qiy-
motini sabit saxlayir. Komplekslorin torkibindoki komponentlor nisboti tarazli-
gin siirlismosi, Starik-Barbanelin nisbi ¢ixim Vo izomolyar seriyalar metodlari
ilo toyin edilmisdir [10]. Hor ¢ metodla toyinatin naticalori Bi(lll)-R va
Bi(ll1)-R-Triton X-114 komplekslarinin torkibinde komponentlor nisbatinin 1:2
Vo 1:2:1 oldugunu gostormisdir (codval 1).
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Sak. 2. Vismutun(lll) 2,2',3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-5'-nitroazo-benzolla eyni- vo mixtalifli-
gandli komplekslarinin kor tacriibs fonunda isiq udmanin pH-dan asililig
1.R, 2.Bi(I)-R, 3. Bi(ll1)-R-triton X-114
Cgi=2:10° M, Cr=6-10" M, Cyitonx-114 =4-10° M

AE-30F, £=1 sm

Cadval 1

Bi(111)-un eyni- va miixtilifligandli komplekslarinin kKimyavi-analitik

xarakteristikalar

Kompleks | pHopt | Amax, | AL e10™ Torkibin- 1gp Ber ganununa

nm doki kom- tabegilik

ponentlor intervali,

nisbati mkag/ml

Bi-R 3,5-4,0 | 439 34 1,25+0,03 1:2 6,82+0,10 0,84-7,52

Bi-R-triton | 1,3-2,0 | 464 59 3,25+0,06 1:2:1 10,47+0,18 0,46-7,52

X-114

Spektrofotometrik metodla Bi(lll)-R va Bi(lll)-R-Triton X-114 kom-
plekslorinin davamliliq sabitlori toyin edilmis vo triton X-114 istirakinda
mixtolifligandli kompleksin amolo galmasi hesabina davamliligin toxminon
10 dofo artdig1 miioyyen edilmisdir. Bi(III)-R vo Bi(lll)-R-triton X-114 kom-
plekslorinin davamliliq sabitlori mivafiq olaraq 6,63-10° vo 2,95-10"-a bo-
rabardir. Vismutun Bi(ll1)-R va Bi(lll)-R-triton X-114 komplekslori soklinda
toyini Gc¢ln daracali grafiklor qurulmus vo onun muvafiq olaraq 0,84-7,52 va
0,46-7,52 mkg/ml gatihigr intervalinda Ber ganununa tabeciliyin 6donildiyi
muayyan edilmisdir. Agpt dalga uzunlugunda Bi(III)-R v Bi(l11)-R-triton X-114
komplekslorinin molyar udma omsallar1 uygun olaraq (1,25+0,03)-10* vo
(3,2520,06)-10*0 borabordir.

Bi(l11)-un sintetik sorbentla sorbsiyasinin tadqiqi. Vismutun(l11) ma-
lein anhidridi-stirol sopolimerinin m-aminofenolla modifikasiyasindan alinmis
sintetik sorbentlo sorbsiyasi statik soraitds tadqiq edilmisdir. Bi(III)-un sorbsi-
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yasina mihitin tursulugunun tasiri dyronilmosi istifado edilmis sorbentin pH
3,5-7,0 tursuluglu miihitds Bi(lll) ionlarmin sorbsiya etdiyini gostormisdir.
pH* 3,5 muhitinds sorbsiya prosesinin ¢ox zsif bas vermoasi hamin muhitds
sorbentin torkibinds olan funksional qrupun protonlagmasi il izah oluna bilar.
Bi(III) ionlar1 pH 4,7-5,2 tursuluglu miihitdo maksimum sorbsiya olunur.

Sorbsiya prosesine vaxtin, ion qiivvasinin va Bi(lll)-un qatiliginin tasiri
todqiq edilmis vo sorbentin sorbsiya tutumu hesablanmisdir. Bi(Ill) ionunun
sorbsiyasina vaxtin tasirinin Oyronilmasi istifado edilmis sintetik sorbent to-
rofindan statik soraitdo onun 2 saat arzinds miqdari olaraq sorbsiya olundugunu
gOstormisdir. pH 5,0 tursuluglu asetat-ammonyak buferi muhitindo muxtalif
qatiligh Bi(IIT) mohlulundan istifads edilmakls sorbsiya izotermi qurulmusdur
(sokil 3). Sakildan gorundiyd kimi, istifado edilmis sintetik sorbentin sorbsiya
tutumu 400 mq/g-a barabardir.

ST, ma/q
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400
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20 40 60 80 Cgi, mot, x-10

Sak. 3. Bi(lll)-un sorbsiya izotermi
Msor, =30 mq, V=20 ml, pH 5,0

Mixtalif qatilighh KCI moahlulundan istifado etmoklo Bi(lll)-un sorb-
siyasina ion qiivvasinin tasiri 0yronilmisdir. Miiayyon edilmisdir ki, kalium-
xloridin 0,1-0,6 mol/l qatilig1 Bi(III)-un sorbsiyasina praktiki olaraq tasir etmir.
Kalium-xloridin 0,6 mol/l-don bdyiik qatiliglarinda sorbsiya tutumunun qiy-
moti avvalca tadrican, sonra isa kaskin olaraq azalir.

Isdo istifads edilmis sintetik sorbent tarafindon sorbsiya olunmus Bi(11I)
ionlarinin desorbsiyasi Oyronilmis vo desorbsiya prosesine muxtslif tursularin
(HCI, HCIO4, HNO3, H,SO4) tosiri dyronilmisdir. Cadval 2-don gorindiyi
kimi, 2,0 M HCIO4 mihitinds Bi(III) ionlar1 daha yiiksok ¢iximla (93 %) de-
sorbsiya olunur.
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Codval 2
Vismutun(l11) desorbsiya daracasing tursularin tasiri (n=3)

Tursu C, mol/l Desorbsiya daracasi, %
0,5 67
HCI 1,0 75
2,0 78
HCIO, 0,5 73
1,0 86
2,0 93
HNO; 0,5 69
1,0 80
2,0 85
H,SO, 0,5 72
1,0 86
2,0 88

Mis asash arintilarda vismutun tayini. Mis asasl arinti (A 304-4, A
304-8, A 304-2) mahlulundan vismutun mikromiqdari istifado edilmis sintetik
sorbent torofindon sorbsiya olunaraq qatilagdirilmis vo 2,0 M HCIO,4 ilo
desorbsiya olunaraq Bi(lll)-R-triton X-114 kompleksi soklindo fotometrik
toyin edilmisdir. Bunun Ggtin 0,5 q arinti nimunasi qizdirtlmagla 15 ml ¢ar
araginda (HNO3+3HCI) hall edilmis vo nomli duz kiitlasi alinana goador bu-
xarlandirilmigdir. Alinmis qaliq qizdirilmagqla distillo suyunda hall edilmis vo
50 ml-lik ol¢ii kolbasina kegirilorok cizgiys qodor distillo suyu ilo duru-
lagdirilmigdir. Bu mohluldan mixtolif alikvot hissalor gotirilorok kimyavi
stokanda pH 5,0 tursuluglu asetat-ammonyak buferindan istifado edilmoklo 20
ml-a godar durulagdirilmigdir. Sintetik sorbentdon 30 mq analitik torazida ¢oki-
larak kimyavi stokana slave edilmis vo 2 saat arzinds saxlanilmisdir. Bundan
sonra sorbent filtr kagiz1 ilo stiztlorok mohluldan ayrilmis vo diametri 0,5 sm
olan minikalonkaya slavs edilmisdir. 5,0 ml 2,0 M HCIO4 mahlulu 1,0 ml/daq
srati ilo minikalonkadan kecirilmoaklo Bi(III) ionlar1 desorbsiya olunmusdur.
Bi(ll1)-un migdarinin tayini G¢tn eliat 25 ml-lik 6lgti kolbasina kogiiriilorak
lizorina 1,5 ml 1.10° M reaktiv vo 1,0 ml 1-10° triton X-114 olavs edilmis 0,01
M HCI (pH 2,0) mahlulu ils cizgiys godor durulasdirilmigsdir. Hazirlanmig
mohlullarin optiki sixliglart A=470 nm dalga uzunlugunda, £=1,0 sm qalinliqh
kiivetdo “kor tocrubs” fonunda, AE-30F fotoelektrokalorimetrinds 6lgtilmiis-
dir. Analiz olunan mis asasli arintilords vismutun miqdart avvalcodon qurul-
mus doracali grafiko asason toyin edilmisdir. Toyinatin naticalori cadval 3-do
verilmigdir.
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Codval 3
Mis asash arintilardas vismutun sorbsion fotometrik tayininin naticalari

(n=5, p=0,95)
orinti Elementlorin pasporta géro migdari Tapilmusdir Bi, % Sr
A 304-4 | Ni-0,2; Sn-1,0; Fe -0,13; Mn - 0,04; Co 0,0967+0,0046 0,041

-04; Bi-0,1; Pb - 0,11; As - 0,09; Zn -
0,2; Sb - 0,5; Ag - 0,009; Cu - 96,7

A304-8 | Ni-0,03; Sn-0,05; Fe - 0,015; Mn - 0,08; 0,0725+0,0032 0,0038
Co - 0,026; Bi - 0,07; Pb - 2,2; As - 0,008;
Zn -0,05; Sb - 0,05; Ag - 0,2; Cu - 97,2

A 304-2 | Ni-0,7; Sn - 5,4; Fe - 0,06; Mn - 0,006; 0,0272+0,0014 0,045
Co - 0,8; Bi - 0,026; Pb - 0,02; As - 0,02;
Zn-2,2;Sh-1,9; Ag - 0,0012; Cu - 88,9
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COPBIHUOHHO-®OTOMETPUYECKOE OINPEJAEJEHUE MUKPOKOJIMYECTB
BUCMYTA B ME/IHBIX CIIJTABAX

X A.HATHEB, I:xx.A.AJIEKBEPOB, AM.MAT'EPPAMOB,
@.I' XAJIMJIOBA, ®.M.YbIPAT'OB

PE3IOME

CrekTpo(hOTOMETPHUECKAM METOJIOM H3Y4eHO KoMIutekcoobpaszoBanue Bucmyta(lll)
¢ 2,2',3,4-terparuapokcu-3'-cynb}o-5'-HuTpoa300eH30JI0M B TNPHUCYTCTBUU HEHOHHOTO IIO-
BEPXHOCTHO-aKTUBHOTO BEIeCTBA - TpUTOHA X-114, u3ydena copOiust copOeHTa, CHHTE3HPO-
BaHHOTO MOJM(UIIMPOBAHHBIM COINOJIMMEPOM MAaJEMHOBOI'O aHTMIPUAA-CTHpOIa ¢ M-aMu-
HO(eHOIOM U pa3paboTaHa COPOIMOHHO-(HOTOMETPHUUECKOE OMPEACICHUE €r0 MHKPOKOJIH-
4YecTB B MEIHBIX CIlIaBax. YcraHosieno, yro Bi(Ill) B cpene pH 1,3-2,0 ¢ 2,2',3,4-Terpa-
THIPOKCHU-3'-cyib(h0-5'-HUTP0a300eH30/I0M B THPUCYTCTBUU TpUTOHAa X-114 00pasyeTcs Ok-
palieHHOe KOMIIJIEKCHOE COeAMHEHHE MaKCHMaJbHBIM CBETOMOTIJIOnIeHHeM 464 HM U C COOT-
HourenueM koMnoHeHToB 1:2:1. Bucmyt(l11) makcumanbho ussnekaercs npu pH 4,7-5,2 ¢ cun-
TeTrdeckoro copbenra. CopOunoHnHas eMKocTh paBHa 400 mr/4.

KaroueBsbie caoBa: sucmyt(l1l), azocoennnenns, pa3HOIUTraHIHBIA KOMILIEKC, COPO-
cHsl, COPOLIMOHHO-(OTOMETPUUECKOE ONpeIeNICHIEe, METHBIN CILIaB.

SORPTION-PHOTOMETRIC DETERMINATION OF MICROAMOUNTS
OF BISMUTH (111) IN THE COPPER-BASED ALLOYS

Kh.J.NAGIYEV, J. A ALAKBAROV, AM.MAHARRAMOV,
F.G.KHALILOVA, F.M.CHIRAGOV

SUMMARY

The paper studies complexformation of bismuth(l11) with 2,2',3,4-tetrahydroxy-3'-sulfo-
5'-nitroazobenzene in the presence of nonionic type surface-active substance - triton X-114, its
sorption with the synthetic sorbent that is obtained as a result of the modification of malein
anhydride-styrole copolymer with the m-aminophenole and proposes the sorption-photometric
method for the determination of microamounts in the copper-based alloys. It was determined
that Bi(l11) forms an intense colorful complex compound with 2,2',3,4-tetrahydroxy-3'-sulfo-5'-
nitroazobenzene in the presence of triton X -114, and shows maximum absorbance at A=464
nm and the ratio of the components are as 1:2:1. The sorption of Bi(lll) with synthetic sorbent
is maximum at pH=4,7-5,2 while the sorption capacity of the sorbent is equal 400mg/g.

Key words: bismuth (111), azocompound, mixedligand complex, sorption, sorption-
photometric definition, copper-based alloys.
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