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ISIN UMUMI XARAKTERISTIKASI

Maévzunun aktualhgr va islonma daracasi. Son dovrlar analitik
kimya sahosindas tabii va texniki obyektlords elementlarin mikromig-
darlarinin tayini moagsadi ilo ayrilma vo gatilasdirmanin sorbsiyon
metodlarindan daha ¢ox istifado olunur. Bu metodlar analitik kimya
praktikasinda tayinat metodlarinin v analitik gostaricilarin, yani hos-
sasliq vo segiciliyi tamin etmok ii¢iin genis istifado olunur. Analiz
zamani tayin olunan niimunanin torkibinds toyinata mane olan kanar
komponent olarsa, tayin olunan komponent obyektds geyri-barabor
paylanarsa, niimunaninn gatiligi tayin olunma sarhaddindon asagi
olarsa, bu zaman ayrilma va gatilagdirma metodlarindan istifads daha
moagsadauygun hesab edilir. Bunlari nozars alaraq miirokkab torkibli
obyektlardan palladium (1) ionlarinin tayini magsadi ilo yiiksok me-
teroloji xiisusiyyatlora malik olan metodlarin islonib hazirlanmasi ak-
tual maslalordon biridir. Palladiumun oksar tobii vo texniki obyekt-
larin torkibinds ¢ox az migdarda olmasi bu metalin fotometrik toyin
edilmasi moagsadi ilo gatilagdiriimasinin effektiv metodlarinin islon-
masi vo movecud olan metodlarin tokmillasdirilmasi vacib masalalor-
don biridir. Bu moagsadls istifado olunan metodlar igarisinds sorbsion
metod sadaliyi, ekspresliyi, yiiksok selektivliyi va ekoloji tohliikasiz-
liyi ilo xtisusi yer tutur.

Xelatomologatirici xassoya malik olan polimer sorbentlordon
istifado etmok sorbsion analitik sistemlar tigiin daha shomiyyatli he-
sab olunur. Analitik kimyada daha aktual masalalordon biri element-
lorin mikromiqdarinin toyini zaman tarkibinda xelatomalogatirici
miixtolif funksional analitik qrupu olan polimer sorbentlorin 6yronil-
masi vo onlarin analitik totbigidir.

Odobiyyatda bu polimer sorbentlor hagqinda demok olar ki,
kifayot godar molumat verilib. ©dabiyyat materiallarindan molumdur
ki, polimer xelat sorbentlor tayinatin sadsliyi, siiratli vo yiiksok ef-
fektivliyina goro daha gox shomiyyato malikdirlor. Polimer xelat sor-
bentlarin osas xarakteristikas1 matrisada olan funksional aktiv grup-
dur. Homin kimyavi aktiv gruplar mohluldaki metal ionlar1 ilo xelat
komplekslori va ion assosiatlart amals gatirir. Kompleksamalogatiri-
ci sorbentlor tizorinds sorbsiya prosesi asason nocib metal ionlarinin
sorbentdo olan funksional gruplarla kompleks omalogatirmasilo
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yaranir. Bildiyimiz kimi xelat omoalogatirici sorbentlor asason bir sira
obyektlarin analizinds, masalon, filizlorin, meteoritlorin, mineralla-
rin, siixurlarin vo s. nadir vo nocib metallarin toyini zamani da genis
totbiq olunur. Malumdur ki, turs miihitds palladium (I1) ionu digar
metallarla miigayisads torkibinds azot va kiikiird donor atomlari olan
ligandlarla daha davamli kompleks birlosmalar omals gatirmok xas-
sasina malikdir. Palladium (ll)ionunun sorbsiyasi tigiin istifads olu-
nan xelat sorbentlor tarkibinds heterotsklik azo va amin gruplari olan
sorbentlordir. Demok olar ki, hidroksiazobirlogsmalarin (-OH, —N=N-)
istifadasi ilo palladium (11) ionunun tayini metodikalar1 zamani bu va
ya digor analitik gostaricilori yiikksok olan naticalor almaq miimkiin
olmusdur. Bunlar1 nazors alaraq gostarilon funksional gruplar saxla-
yan reagentlardan istifads-pirogallolun azotdromolorinin palladium
(1) ionu ilo sathi aktiv maddslor vo hidrofob aminlar istirakinda
kompleks oamalagatirmasinin sorbsion xassalarinin dyranilmasi va
analitik totbiqi aktual problemlardandir.

Bu mogsadlo torkibinds xelatomalogatirici grup saxlayan yeni
polimer sorbentdan vo pirogallol asash azobirlosmalardan istifads edorok
palladium (I1) ionunun sorbsiyon toyini metodikalari islonmisdir.

Tadgigatin obyekti vo predmeti. Malein anhidridi asasinda
alinmis polimer sorbentlor; pirogallol asasli reagentlor va bu reagent-
lorin palladium (11) ionu ilo amolo gotirdiyi komplekslari. Sintez
olunmus yeni polimer sorbentlor tizarinds palladium (I1) ionunun
sorbsiyast; palladium (I1) ionunun tabii va texniki obyektlordos (stan-
dart orintilor, elektrodlar, filizlor, nikel tozunda, dag stixurlari) sorb-
sion-fotometrik toyinat metodikalarinin islonib hazirlanmasi.

Tadgigatin maqgsadi va vazifalari. Dissertasiya isinin asas mog-
sadi malein anhidridi stirol sopolimerinin miixtalif funksional grup tor-
kibli aminlarlo modifikasiyasi naticasinds alinmis polimer sorbentlor
ilo palladium (1) ionunun sorbsiyasiin slagoli sokildo Gyranilmasi,
tobii vo sonaye obyektlorinds (standart orintilor, elektrodlar, filizlor,
gillor, dag siixurlari) metal ionunun mikromigdarlarimin tayin edilmasi
ticiin ilkin gatilasdirma moarhalasi vo ayrilma metodlariin islonib
hazirlanmasidir.

Tadgiqat isi zamani asas magsads nail olmaq iiciin asagidaki
tocriibi vo nazari masalalarin halli asas gotiirtilmisdiir:
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—sintez olunmus polimer sorbentlorin fiziki-kimyavi xassalori-
nin vo analitik gostaricilarinin, palladium (1) ionunun mikromiqdar-
larinin sorbsiya va desorbsiyasinin dyranilmasi;

—sintetik sorbentlorin torkibine daxil olan miixtalif funksional
gruplarn palladium (I1) ionunun sorbsiya prosesins tasirinin dyronilmasi;

—elmi toadgigatlarin naticalarins asasan palladium (I1) ionunun
miirokkob kimyovi torkibs malik obyektlordon gatilagdirilaraq ayril-
mast, yeni metodikalarin islonib hazirlanmasi magsadi ilo analitik ba-
ximdan daha alverisli sorbentlorin seg¢ilmasi.

Tadgigat metodlari. Dissertasiyada todgigatlar zamani miix-
tolif fiziki vo fiziki-kimyavi analiz metodlarindan (1Q-spektroskopi-
ya, UB-spektroskopiya, skanedici elektron mikroskopiya (SEM),
termoqravimetriya, spektrofotometriya) vo sorbsion gatilagdiriima
metodlarindan istifado olunmusdur.

Miidafiaya ¢ixarilan asas miiddealar:

—instrumental tadgigat metodlarindan istifado etmoklo sintez
edilmis polimer sorbentlarin fiziki-kimyovi parametrlorinin vo anali-
tik xarakteristikalarinin miioyyan edilmasi;

—palladium (I1) ionunun pirogallol osasli tizvi reagentlorlo
oamoaloa gatirdiyi kompleks birlasmoalorin analitik gostaricilarins kation
tipli sothi aktiv maddalorin tasirinin 6yronilmasi, palladium (I1)
ionlarinin sorbsiya vo desorbsiya prosesinin naticalori;

—binar vo miixtalifligandli komplekslorin fiziki-kimyavi vo
analitik xassalorino asason alinmis yiiksok analitik gostariciloro malik
kompleks birlosmalarin segilmosi;

— palladium (I1) ionlarinin miirakkab tarkibli real obyektlardan
ayrilmasi va gatilasdirilmasi, ayrilmig metal ionlart Gigiin sorbsion-
fotometrik toyinat metodikalarinin iglonib hazirlanmasi.

Tadgigatin elmi yeniliyi: Tlk dafo palladium (11) ionunun mik-
romiqgdarlarinin sorbsion gatilagdiriimas: magsadi ilo malein anhidri-
di-stirol sopolimerinin miixtalif funksional grup tarkibli aminlorlo
modifikasiyasi naticasindo kompleksomologatirici gabiliyyato malik
olan polimer sorbentlor sintez olunmusdur. instrumental metodlarin
komayi ila sintez olunmus sorbentlorin fiziki-kimyavi xarakteristika-
lar1 6yronilmisdir. Alinmis xelatomalagatirici polimer sorbentlor tizo-
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rinda palladium (I1) ionunun mikromiqdarlarinin sorbsiyasi sistema-
tik olaraq tedqiqg edilmisdir vo har bir metal-sorbent sisteminin sorb-
siyasmin optimal soraiti vo prosesin analitik gostaricilori miioyyan
edilmisdir. Tabii vo sonaye obyektlorinds palladium (I1) ionunun
mikromigdarlariin toayini ii¢lin yiiksok sorbsiya tutumuna malik
sorbentlor sintez olunmus va digar metodikalarla miigayisads daha
olverisli metodikalar iglonib hazirlanmisdir.

Tadqgigatin nazari va praktiki shamiyyati. Todgigat isindo is-
tifado olunmus tizvi reagentlor va sorbentlorin quruluslar ilo xassa-
lori arasinda slago miioyyan olunmusdur. Sintez olunmus xelatomo-
logatirici polimer sorbentlorin palladium (11) ionunun otraf miihit ob-
yektlorindon gatilagdirilaraq ayrilmast tigiin istifadasinin slverisliliyi
miayyan olunmusdur.

—Elektrodlarda, dag siixurlarinda, filizlords, standart arintilords,
miixtalif tabii vo sonaye obyektlorinds palladium (I1) ionunun mikro-
miqgdarlarinin tayini magsadi ilo bir sira effektiv, perspektivli sorbsion-
spektrofotomerik tayinat metodikalari islonib hazirlanmigdir.

—Aparilmis elmi todgigatlarin noticalori demok olar ki, analitik
kimya sahosinds foaliyyat gostoron elmi isgilar tigiin daha faydali ola bilar.

Aprobasiya va tatbiqi. Dissertasiya materiallarina asason 30
elmi is nosr edilib. Onlardan 9-u (o ciimlodon tigli tok miiallifli)
mogalo (5-1 xaricds), 20-i moruzs tezislor, 1-i patentdir. Mogalalor
beynolxalq xiilasalondirma vo indekslomo sistemlorino daxil olan
dovri elmi nasrlords ¢ap olunmusdur.

Dissertasiya iginin naticalori Azorbaycanda vo xarici 6lkalordo
kecirilmis asagida geyd olunan elmi konfranslarda (o ciimlodan Bey-
nalxalg elmi konfranslarda) moruzo edilmisdir. Umummilli lider
Heydor Oliyevin anadan olmasinin 94-cii il doniimiins hasr olunmus
doktorant, magistr vo gonc todgigatgilarin “Kimyanin aktual prob-
lemlori” X1 respublika konfransi (Baki1 2017), Akademik Rafigo Olirza
qiz1 ©Oliyevanin 85 illik yubileyna hasr olunmus Beynalxalq Elmi
konfrans “Koordinasion birlosmoalor kimyasi: Analitik kimyanin
aktual problemlori” (Baki 2017), XXI Bcepoccutickast koHepeHIus
MOJIO/IBIX YUEHBIX-XUMUKOB (C MexxayHapoHbIM yyactrem) (Hux-
unit Hosropox 2018), Umummilli lider Heydor Sliyevin anadan
olmasimin 95-ci il dontimiina hasr olunmus doktorant, magistr vo
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ganc tadgiqatgilarin “Kimyanin aktual problemlori” XII Respublika
konfrans1 (Bak1 2018), Umummilli lider Heydoar Bliyevin anadan ol-
masinin 95-ci il doniimiine hasr olunmus “XXI asrds ekologiya va
torpagstinasliq elmlorinin aktual problemlori” VII Respublika EImi
konfransinin materiallar1 (Baki 2018), Akademik M.Nagiyevin 110
illiyina hosr olunmus “Nagiyevin girastlori” EImi konfransinin mate-
riallart (Baki 2018), baiikanckas mikosia-koH(epeHIHs N0 XUMHH
cOopHuK Te3ucoB nokianoB II Beepoccuiickoit mIKombIKOH(EPEH-
uud, noceseHHoM 100-netuto MpKyTCKOro rocyaapcTBEHHOTO
yHuUBepcuTreTa U 85-meturo xummyeckoro (Qaxynprera HWUIY
(Mpxyrck 2018), OTxoapl, MpUYUHBI UX 0Opa30BaHUS M TEPCIEK-
THUBBI HMCIIOJIB30BaHUsA, C60pHI/IK HAay4HBIX TPYHAOB II0 MaTc€puajliaM
MexayHapoaHOW HaydHOW skojormdeckod koHpepenuuu (Kpac-
Honap 2019), XXIX Poccuiickas Monoe:kHasi HaydHasi KOH(epeH-
mus ¢ MexayHapoAHbIM y4dacTHeM, MocBsleHHoW 150-neruto
[Tepuoanueckoit TaOIUIBI XUMHUECKUX 37eMeHTOB (ExatepunOypr
2019), Advanced in synthesis and complexing Book of abstract the
fifth international scientific conference organic chemistry section
(Moscow 2019), Umummilli lider Heydar Sliyevin anadan olmasinin
96-illiyina hosr olunmus , miiasir tobist vo igtisad elmlarinin aktual
problemlori Beynolxalg elmi konfransi (Gance 2019), Umummilli lider
Heydor ©liyevin anadan olmasinin 96-illiyina hasr olunmus XXI asr-
do ekologiya va torpagsiinasliq elmlorinin aktual problemlori materi-
allart BDU (Baki1 2019), Umummilli lider Heydor Oliyevin anadan
olmasinin 96-illiyina hasr olunmus doktorant, magistr va gonc todqi-
gatcilarin “Kimyanin aktual problemlori” XII Beynolxalq elmi konf-
ransinin materiallar1 Baki Dovlot universiteti Kimya fakiiltosi (Baki
2019), XI Bcepoccuiickas KOH(GEPEHIUS IO aHaaH3y OOLEKTOB
okpyxaemeit cpeas! (Ilepmb 2019), «Xumudeckast Hayka u 00pa3o-
BaHue, IpoOJIeMbl U TIEPCIIEKTUBBI Pa3BUTHUS» COOPHUK MaTepUaioB
MEXyHapOAHON KOH(PEPEHIINN TPUYPOUEHHON K MEXKIYHAPOIHOMY
rofly NepuoanvecKor TaOIuIbl XMMUYECKUX AieMeHToB (Maxaukana
2019), “Analitik kimya” kafedrasinin 85 illik yubileyina hasr olun-
mus “Koordinasion birlogsmolor kimyasi” VII Beynolxalq elmi konf-
ransinin materiallar1 (Baki 2020), Eurcmos. 5™ international Turkish
congress on molecular spectroscopy (2022), 6" international good,
7



agriculture and veterinary sciences congress (Ganca 2023).

Dissertasiya isinin yerina yetirildiyi taskilatin adi. Disserta-
siya isi Azarbaycan Dovlat Neft vo Sanaye Universitetinin “Kimya
Texnologiya” fakiiltosinin “Kimya va geyri-iizvi maddoalorin texno-
logiyas1” kafedrasiin apardigi elmi todgiqat islorina uygun olaraq
(Dovlat geydiyyat1 Ne0111Az2003) aparilmisdir. Todgigatlar ADN-
SU-da vo BDU-da yerina yetirilmisdir.

Dissertasiyamin struktur bolmalarinin ayrihgda hacmi geyd
olunmagla dissertasiyammn isara ila iimiimi hacmi. Dissertasiya 164
sohifalik ¢ap edilmis moatnds todgim olunur, giris, 4 fasil, naticalor, 43
sokil, 29 cadval, 173 adda istinad edilon adobiyyat siyahisindan va ixti-
sarlar siyahisindan ibarotdir. Isin asas hissasi 206185 isara sayidr.

Birinci fasildo (81847 isara say1) dissertasiya isino aid aparilan
aragdirmalara aid adobiyyat, hamg¢inin son 10 ilin adobiyyat malu-
matlar1 tohlil edilmis, palladium (I1) ionunun fotometrik vo sorbsion-
fotometrik toyini tiglin islonmis metodikalarin miihiim analitik xarak-
terisitkalar1 verilmisdir.

ITkinci fasilda (47234 isara say1) malum olan metodika {izra iizvi
reagentlorin vo sorbentlarin sintezi, istifado olunan cihazlar vo reak-
tivlor, sintez edilon yeni polimer sorbentlorin identifikasiyas: vo
alinan naticolorin miizakirasi, palladium (1) ionuna gars1 sorbsiya
tarazliginin Freyndlix vo Longmiir izoterm modellari verilmisdir.

Uciincii f5sild> (19445 isara say1) {izvi reagentlorin palladium (I1)
ionu ilo omoalo gatirdiyi rongli kompleks birlogsmalorin fotometrik me-
todla tayini, palladium (I1) ionunun tizvi reagenlorlo spektro-fotometrik
toyini zamani onlarin amalo gatirdiklori binar vo miixtslifligandli komp-
leks birlasmalarinin fotometrik metodla tadgiqi verilmisdir.

Dardiincii f5silda (45679 isara say1) xelatomoalogatirici sorbent-
larlo palladium (1) ionunun optimal sorbsiya va desorbsiya saraitlori
mioyyanlosdirilmisdir.

Aparilan tadgigatlarda iddiaginin saxsi tohfasi. Iddiaginin
todgiqat isini yerina yetirmasinds, tacriibalarin apariilmasinda rolu bi-
lavasitodir. Iddiaci1 pirogallol asasl iizvi reagentlori vo xelatomoaloga-
tirici polimer sorbentlori sintez etmis, onlarin palladium (1) ionunun
analitik kimyada tatbigino dair son 10 ilin adobiyyat molumatlarini
toplamigdir. Todgigatlarin naticalorine asasen ¢ap olunmus elmi
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islorin tortibinda 6z tokliflorini irali stirmisdiir.

ISIN QISA MOZMUNU

Reagentlar vo onlarin identifikasiyasi. Molumdur ki, bir sira
metal ionlarinin fotometrik toyininds pirogallol asasli reagentlor genis
totbiq olunur. Toagdim olunan dissertasiya isindo palladium (I1) ionunun
fotomerik tayini iiciin pirogallol asasl azobirlosmalordan istifads olun-
musdur. Bu reagentlor adabiyyatda molum reagentlordir, lakin palladium
(11) ionunun fotometrik tayininda ilk dafa bizim tadgiqat isinds istifado
olunmusdur. Palladium (I1) ionunun reagentlorlo amala gatirdiyi komp-
lekslor donor atomlarin (N, S) elektron strukturu va metalin bos d orbi-
tal1 hesabina 7 dativ rabitonin amalo galmoasi ilo alinir. Platin sirasi ele-
mentlorinin digor elementlars nisbaton valent orbitallar: niivodon daha
uzaqda yerloasdiyindon kompleksamologatiricinin ligandlarla donor ak-
septor garsiligli tosiri asanlasir. Reagentlor hazir satisda olmadigina g6-
ro todgiqat isi tigtin malum olan metodika asasinda torafimizdon sintez
edilmisdir. Reagentlorin NMR va iQ spektroskopiya metodlari ilo iden-
tifikasiyasinin naticalori adabiyyat malumatlari ilo miiqayiss edilmisdir.
Pirogallol asasinda sintez edilmis reagentlor, onlarin formullar1 vo adlari
cadval 1-do gostorilmisdir.

Cadval 1
Isda istifada olunan pirogallol asash reagentlor
.ng Reagentin formulu Adi
1sara
HO55 P,2' 3,4-tetrahidroksi
R1 OH 3'-sulfo
5'- xlorazobenzol
02N OH 2,3,4-trihidroksi
R: HOsS N=N@OH 3-nitro
4'-sulfoazobenzol
HO OH
o) s
R Il trihidroksifenilazo
Q E_OH 5'-sulfonaftalin




Sathi aktiv maddalar. Tadgiqat ti¢ilin sintez olunmus ti¢ reagent
palladium (I1) ionunun fotometrik tayininds istifads olunmusdur. Bu bi-
nar komplekslarin analitik gostoricilarini artirmaq ti¢iin sistems tiglincii
komponent slavs edilmisdir. Kompleksamologolma reaksiyalar: zamani
ticiincti komponent olaraq sathi-aktiv maddalor - setilpiridin-bromid
(SPBr), setilpiridin-xlorid (SPCI), Triton X114 va natrium-dodesilsulfat
(DDS) istifads olunmusdur.

Kompleks birlosmalarin spektrofotometrik gostaricilori hesablan-
misdir. Kompleksamalogalmanin optimal soraiti isiqudma spektrlarina
g6ra mitoyyonlosdirilmisdir. Reagentin va tigiincii komponentinin gati-
liginin, hamginin temperaturun vo vaxtin kompleks-omalogolmays tasiri
oyronilmisdir. Alinmig naticalor cadval 2-do gostarilmisdir.

Cadval 2
Palladium(11) ionunun tadgiq olunan binar va miixtalifligandll
kompleks birlasmalari ii¢iin spektrofotometrik

xarakteristikalar
Dalga Molyar Kompo- | payaming | BEr ganununa
Kompleks PH | uzunlugu, | udma amsah, | nentiorin sabiti, tabeilik
ot | 3 nm t nisboti, Iep intervah,
max €max." 10 M:R:X 1 mikg/ml
PdR, 4 | 45 | 136002 12 | 445:005 | 04263405
PdR,-SPBr | 3 459 1504001 | 122 | 8624008 | 021-426
PdR -Triton-
! 1 463 3,240,01 1:2:2 8,140,03 0,34-4,25
X114
PdR, 4 | 440 | 126002 12 | 4421004 | 04264.256
PAR,SPCl | 3 | 457 | 242:002 | 122 | 810£004 | 021303405
PdR,-DDS | 2 463 256001 | 122 | 915t005 | 02130426
PdR, 4 | 426 | 1741001 12 | 4801001 | 04262536
PAR-SPCl | 3 | 449 | 212¢002 | 122 | 896002 | 02134256
PdR-SPBr | 3 458 | 2324001 | 122 | 9114003 | 0,34055107
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Cadvaldan goriindiiyti kimi PdR1-SPBr, PdR2-SPCI, PdR2-DDS,
PdR3-SPCI, PdRs-SPBr komplekslarinin optimal amalogalma soraiti
binar komplekslorlo miiqayisads iiciincii komponentin istirakinda
daha turs miihito dogru siiriisiir. Bu zaman dalga uzunluglarinda
bataxrom stirlisma miisahids olunur.

Bununla slagadar olaraq miixtalifligandli komplekslarin mol-
yar udma amsalinin vo davamliliq sabitlorinin giymoti daha yiiksok
olur. Molyar udma omsalinin giymati daha yiiksok PdR1.TritonX-114,
PdR2-DDS, PdR2-SPCI kompleksloridir.

Binar vo miixtalifligandli komplekslorin torkib nisbati izomol-
yar seriyalar, Starik-Barbanel va tarazligin siiriismasi metodlar ilo
oyranilmisdir. Cadval 2-don do goérindiiyi kimi PdR1, PdR2, PdR3
komplekslorinin torkib nisbatil:2 nisbotino uygundur, miixtalifli-
gandli komplekslords isa 1:2:2 barabordir.

Toqdim olunan reagentlorlo palladium (I1) ionunun binar
kompleks birlasma amala gatirmasina konar ionlarin vo pardalayici
maddalarin tasiri 6yranilmisdir. Malum olmusdur ki, kompleksama-
logalma reaksiyasina bir ¢ox ionlar manegilik toratmir. Uciincii kom-
ponentin sistema daxil edilmasi ilo kompleksamalagalma turs miihi-
to torof siiriisdiiyiine goro miixtalifligandli komplekslor istirakinda
secicilik daha yiiksok olur.

Sorbentlar va onlarn sintezi. Dissertasiya isinds malein anhid-
ridi stirol-sopolimeri osasinda malum metod iizrs torkibindo miixtolif
amin fragmenti saxlayan xelatomalogatirici polimer sorbentlor sintez
edilmisdir. Sopolimera kimyavi modifikasiya yolu ila birlogdirilmis
monomerlar va onlarin formullari cadval 3-da verilmisdir.

Cadval 3
Sopolimera birlasdirilmis monomerlar va onlarin quruluslar:
Monomerin sarti isarasi Monomer
vo adi

()\S/N“\;/]\' /(]'L
MS1 Sulfodimezin ©/ \O/\j
H,N

CH,
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Cadval 3-iin davam

NH,
' MSZ_ _ L OH
1-amino 2-hidroksi | P
4-sulfotursu
SO;H
Q.
MS3 Diaminobenzidin- O NH:
tetrahidroksixlorid H:N
NH-
4HCI
NH»
MS4
p-amino salisil tursusu oH
COOH
NH:
MS5
3-nitro 4-sulfo
aminobenzol NO;
SOsH
HO:8 NH,
MS6 :
2-amino fenol

4,6-disulfotursu

SO;H

MS7
N,N'-difenilquanidin

QNH-C-NH

I
NH

MS8 Nl |
Norsulfazol N —QSOZ_NHQ
NH,
MS9 @ 2
o-fenilendiamin
NH,
MS10
Streptosid (sulfanilamid) ”‘N@ SO:NI
OH
MS11
m-aminofenol
NH2
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Sintez olunmus polimer sorbentlorin va onlarmm komplekslari-
nin infraqurmiz1 spektroskopiya metodu vasitasila tadqiqi. Malum-
dur ki, infraqirmiz1 diapazonda tizvi vo geyri-iizvi maddslorin miisahidos
olunan spektrlari asasinda miivafiq gqiymatli malumatlar slds edilir.

Dissertasiya isindo malein anhidridi-stirol sopolimerinin miixto-
lif funksional grup torkibli aminlarlo modifikasiyasindan alinmis sor-
bentlar vo bu sorbentlorin palladium (I1) ionu ilo amals gotirdiyi poli-
xelat komplekslor 1Q-spektroskopiya metodu ilo todgig olunmusdur.
Todgigatlarrmizda IQ spektrlor 400-4000 sm™ diapazonunda ¢okilmis-
dir. Spektrlordo reagentlorin (tobiidir ki, ham do onlar asasinda alinan
kompleks birlagsmoalarin) tarkibina daxil olan gruplar {igiin xarakterik
olan bir sira udma zolaglar1 miisahids olunur. Homin zolaglarin miiva-
fiq kimyavi alagalarin ragsetmasine aid edilmasi etibarli adabiyyat ma-
teriallar1 asasnda aparilmisdir. Tabiidir Ki, spektrlorin sorhinds asas
diggst polimerin torkibina daxil olan funksional gruplarin (-NHz, -NO,
-HSOz3 va s.) miixtalif ragsetmolarinin (valent vo deformasiya ragset-
molori) xarakteristik udma zolaglarina yonalmisdir.

Malein anhidridi stirol sopolimerina MS5 (3-Nitro 4-sulfo amino
benzol) monomerinin tikilmasi ila sintez olunmus polimer va onun
kompleksi. Bu polimerin spektrinds onun torkibindoki mixtalif qrup-
larin ragsetmolaring aid olan udma zolaglart miisahids olunur. Qeyd
etmok lazimdir ki, ~1100-1400 sm™ diapazonunda miisahido olunan
udma zolaglarmin birmanali sokilds sorhi bir sira ¢atinliklorls slagos-
dardir. Bu ¢atinliklor ilk névbado homin spektral sahads zolaglarin
garsiliglt pardalonmosinin movcud olmasi ilo baglidir. Malumdur Ki
bu diapazonda asasan torkibinds an yiingiil atom olan protonsaxlayan
gruplarin (moesalon OH, NH vo s.) deformasiya rogsetmalarinin,
homginin nisbaton agir atomlarin amalo gotirdiyi kimyavi alagslorin
(C-N, C-S, S-0O, S=0 va s.) valent rogsetmalorinin udma zolaglari
miisahids olunur.

Bizim todgiqgatlarda osas maraq doguran spektral diapazon
3000 -3800 sm™* sahasidir. Mahz bu sahada polimerin torkibino daxil
olan -NHz vo -OH qgruplarinin valent ragsetmaloarinin udma zolaglar
miisahido olunurlar. Verilon sahods iti olmayan, enli 3440 sm™ va
3275 sm™ udma zolaglar1 miisahido olunur. 3440 sm™ udma zolag: -
SO,-OH grupuna daxil olan hidroksil grupuna aiddir. 3275 sm™ udma
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zolagr isa oksar hallarda -NH2 qrupunun valent rogsetmosins aid edi-
lir. Asag tezlik oblastinda bu gruplarin deformasion ragsetmalaring
aid olan udma zolaglar1 miisahids olunurlar.

580 sm™ tezliyindo miisahido olunan udma zolag: C-S slagosi-
nin rogsetmosini xarakterizs edir. 1168 sm™ udma zolag: adsorbsion
garsiligh tasirds bilavasits istirak edon -SO2-OH grupuna daxil olan
S=0 olagosinin valent ragsetmasins aid oluna bilar. S-O slagesinin
rogsetmasi iso 845 sm™ udma zolag ilo xarakterizo olunur.

Bu sorbentin palladium (I1) ionu ilo amalo gotirdiyi xelat komp-
lekslorin 1Q-spektri sorbentin 6ziiniin spektrindon asason 3000-3800
sm diapazonunda miisahida olunan spektral menzarayo gors forgle-
nir. Miivafiq spektrlorin miiqayisasi gostorir ki, kompleksin spektrin-
da sorbentin spektrinda 3440 sm™ tezliyinds miisahide olunan va hid-
roksil grupunun ragsetmasine aid edilon enli udma zolag: artiq mak-
simuma malik sokilde miisahido olunmur. Kompleksin spektrinds
3000-3600 sm™ oblastinda ¢ox zaif integral intensivlikli udma zolag:
miisahida olunur. Masals burasindadir ki, sorbent-metal garsiligli to-
siri naticasinds hidroksil grupunun protonu tamamils olmasa da metal
ionu ilo avaz olunur. Miisahids olunan zsif enli udma zolag: qaliq
OH- gruplarinin vo -NH: grupunun valent ragsetmoalorinin macmuu
zolagi kimi goabul edils bilor.

Pd-O alagesinin rogsetmasinin udma zolag: 400 sm™-don asag:
sahods (~320 sm™) miisahido olunur.Todgigatlarimizda istifads
edilon 1Q-spektrofotometr bu sahoda spektri cokmok imkanina malik
deyildir.

Polimer sorbentlorin termogravimetrik analiz metodu va-
sitasila tadqiqi. ©dabiyyatdan molumdur ki, differensial-termiki ana-
liz (DTA) tadgiq olunan madds ilo (yani sorbent ila) inert (etalon)
madds arasinda temperatur forginin 6l¢iilmasine asaslanan metoddur.
Toadgiq olunan maddanin istilik kegiriciliyi va istilik tutumu tacriibi
olaraq etalon madds ilo eyni giymoto malik olmalidir. Homginin
todgiq olunan temperatur intervalinda qizdirildigda hamin maddads
istiliyin udulmasi vo ya ayrilmasi ilo miisayot olunan faza kegidlori
Vo digoar proseslor bas vermamolidir.

Toadqiq olunan sorbent qizdirilan zamanu istilik effekti ilo sla-
goadar olaraq digor proses ds bas verarsa bu zaman etalon maddsnin
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temperaturu tadqig olunan maddanin temperaturundan fargli olur. Bu
forg piklor soklinds derivatograf adlanan cihazda qeyd olunur. Ho-
min piklor endo va yaxud da ekzo-pik adlanir. Qeyd olunan piklarin
tizorinda yerloson ayri iso DTA ayrisi adlanir. DTA ayrilarinin forma-
sina, piklorin sahasing, ayrilords olan maksimuma uygun temperatu-
run giymatlarins asason todqig olunan sorbentin qurulusu vo tempe-
raturun artmasi ilo hamin sorbentds gedon digar proseslor hagqmnda
molumat almaq miimkiindiir. Ekzo va endo effektlor bir sira proses-
lora uygun galirlor. Belo ki, ekzo effekt kristallasma, oksidlosma pro-
seslarina, endo effekt iso arimoa, qurulusun dagilmasi il alagedar olan
prosesloro uygundur. Qizdirlma zamani todgiq olunan maddadan
(sorbentdan) miixtalif maddslor ayrilarsa, bu proses asason endo ef-
fektlo miisahida olunur. Bu proses zamani sorbentin kiitlasi dayisir.
Molumdur ki, termogravimetrik analiz metodu (TQ) temperaturdan
asil1 olaraq tadqgiq olunan maddanin kiitlasinin dayismasini dyranir.

Malein anhidridi-stirol sopolimerina MS8 (norsulfazol) mono-
merinin tikilmasi ilo sintez olunmus sorbentin termogravimetrik ana-
liz metodu ilo tadqgigi. Torkibinds norsulfazol amin fragmenti olan
sorbentin termogrammasi tahlil edilon zaman 209,83°C temperaturda
pik noqts miisahids olunmusdur. Bu zaman entalpiya 130,3469 C/q
olur, 391,68°C temperaturda entalpiyanin qiymati 594,9851 C/q olur.
DTA oyrisindon goriindiiyti kimi ilkin kiitlo doyismasi 70,05°C tem-
peraturda bas verir bu zaman prosesin entalpiyas: 57,45C/q olur. So-
nuncu kiitlo doyismasi 724,14°C temperaturda bas verir, entalpiya isa
62,84 C/g-a barabar olur.

Malein anhidridi-stirol sopolimerina MS8 (norsulfazol) mono-
merinin tikilmasi ilo sintez olunmus sorbentin palladium (11) ionu ila
amoala gatirdiyi xelat kompleksin termogravimetrik analiz metodu ila
todqiqi. Polixelatin termogrammasina asason demak olar ki, 351,0°C,
626,1°C, 560,0°C, 779,6°C temperaturlarda pik noqtslor miisahida
olunmusdur. TQ ayrisina asasan 798,1°C temperaturda 50,26% galiq
galmas va kiitlo itkisi 49,74% olmusdur. Har iki temogravimetrik oyri-
lori miigayiss etdikds goriinmiisdiir ki, polixelat kompleksi sorbenta
nishaton temperatura gars1 daha davamlidir.

Termogravimetrik vo differensial termogravimetrik oyrilora
asasan bela naticaya golmak olar ki, polimer sorbentlo miigayisads
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torkibinda palladium (I1) ionu olan xelat kompleks birlosmalar tempe-
ratura gars1 daha davamli olurlar. Bu ganunuygunlug sintez olunmus
digar sorbenlards dos 6ziini dogruldur.

Polimer sorbentlarin va metal-sorbent komplekslarinin ult-
ra banévsayi analiz metodu ils tadqigi. ©dabiyyatdan malumdur ki,
ultrabondvsayi sahads udulma, oks etms spektrlorinin alinmasini, tod-
gigatini va istifado olunmasimni 6ziinds oks etdiron metod UB spekt-
roskopiyadir. Bu metod yiiksok hassasliq, dagiqglik va analizin siirati-
nin yiiksakliyi, homginin eksperimental metodikanin va cihazlarin
sadaliyi, tadgiqat t¢iin tolob edilon maddonin az migdarinin kifayat
olmasi ilo secilir. Biitiin izvi maddolor ultrabandvsayi sahads udulur.
Tadgigat isindo istifado olunan sorbentlor do {izvi madds olduguna
gora UB spektroskopiya metodu vasitasilo da tadgiq olunarag MS1
sorbentinin va onun palladium (I1) ionu ilo amalo gatirdiyi komplek-
sin UB spektrlori ¢okilmisdir. Todqigatlarimiz 200-700 nm dalga
uzunlugu sahasinds aparilmigdir. Polixelatin ultrabandvsoyi spektrlori
sorbentin spektrlori ilo miigayisada formasina va dalga uzunlugunun
maksimum giymatlarina géra bir-birindan farglonir.

Sintez olunmus sorbentlarin va bu sorbentlarin palladium
(I1) ionu il amals gatirdiyi xelatlarin skanedici elektron mikros-
kopiyasi analiz metodu ile tadqiqi. Todgiqat isindo malein anhidridi
stirol sopolimerinin sulfodimezin monomeri asasinda sintez olunmus
sorbentin (MS1) va bu sorbentin palladium (IT) ionu ilo amalo gatir-
diyi kompleks birlogsmolor Yaponiyanin JOEL firmasinin JSM-6610
skanedici elektron mikroskopundan istifado etmoklo todqiq edilmis-
dir. Bu mikroskop vasitasilo maddonin goriiniisiinii 300 000 dofs bo-
ylitmak olur. Todgiqat naticasinds sintez olunmus polimer sorbent
osason 6000 dofo boyiidiilmiisdiir. Bu zaman SEM monzorasi oldo
edilmis va ilkin miigahidslor zamani polimer sorbentin kifayat godor
mosamoali oldugu gériinmiisdiir. Elementlorin migdarini vo paylanma
xaritasini do bu metodla toyin etmok miimkiindiir. Palladiumun (II)
MS1 sorbenti ilo amalo gatirdiyi polixelat kompleksinds elementlorin
paylanma Xxoritosi verilmisdir (sokil 1 (b)). Bu Xoritoys asason
kompleksin torkibinds S, O, C va Pd oldugu miiayyan olunmusdur.
Qeyd etmok lazimdir ki, O, S vo Pd bu Xxorito iizro bircinsli
paylanmigdir. Sorbent tizvi birlosma olduguna géra karbon atomunun
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paylanmasi zamani elektron goriintii demok olar ki, tam tokrarlanir.
Skanedici elektron mikroskopa olava olaraq gosulan X-MAX (20
mm?) elektron spektrometri, yani analizator adlanan xiisusi cihaz his-
sasi vardir ki, bu cihaz vasitasila maddeanin kimyavi tarkibi tayin olu-
nur. Bu vaxt stialar analizatordan maddonin iizarina diigiir vo metal
stialar1, yoni palladium (II) siialar1 analizatorda geyd olunur.

> B L Yo"
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b)

Sakil 1. Malein anhidridi -stirol sopolimeri vo sulfodimezin
fragmentli amin asasinda alinmis polimer sorbentin (a) va onun
palladium (I1) ionu ila amala gatirdiyi kompleks birlasmanin (b)
SEM goriintiisii

Sokil 1-don goriindiiyii kimi palladium (I1) ionu sorbentin
sathinds geyri barabar paylanmis vo miixtalif quruluslu forma amalo
gotirmisdir. Sulfodimezin fragmentli sorbentin (sokil 2) vo onun
palladium ionu ilo amolo gotirdiyi xelat kompleksin (sokil 3)
energetik spektrlori ¢okilmisdir. Energetik spektrlordon goriiniir ki,
palladium ionlar1 (IT) sorbentin makromolekullarina daxil olaraq
davamli xelat kompleks amala gotirmisdir.
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Sakil 2. Sulfodimezin fragmentli sorbentds elementlarin energetik
spektrlari
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Sakil 3. Sulfodimezin fragmentli sorbentin palladiumla (11)
kompleksinin energetik spektrlari

Mikroskopa qosulmus analizator vasitasilo MS1 tipli sorbentin
(cadval 4) va onun palladium (1) ionu ilo amals gatirdiyi xelat komp-
leksin (cadval 5) torkibino daxil olan kimyoavi birlosmalarin vo
elementlorin kiitls faizlori miiayyan edilmisdir.
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Cadval 4

MS1 sorbentinin elektron mikroskopla tadgiginin naticalari

Element Coki % Atom % Birlosmo % Formul
C 22,45 29,88 84,27 CO2
N 1,47 1,62 4,33 N20s
S 1,68 2,55 3,6 SO3
Cl 8,2 0,54 0,00 -
] 66,2 65,41 7,8 -
Natica 100,00
Cadval 5

MS1 sorbentinin palladium (I1) ionu ila amala gatirdiyi
kompleksin elektron mikroskopla tadqiqginin naticalari

Element Kiitls % Atom% Birlosma%o Formul
C 23,03 29,92 84,42 CO2
N 1,36 1,51 6,15 N20s
S 1,55 0,75 4,38 SOs
Cl 1,46 0,64 0,01 -
Pd 4,38 0,65 5,04 PdO
O 68,22 66,53 - -
Natica 100,00

Palladiumun polimer sorbentlo amalo gatirdiyi xelat komplek-

sindo elementlorin paylanma xaritasine asason onun torkibinds S, C,
O va Pd-un oldugu miisahidos olunur. Polimer sorbentin palladium
(1) ionu ilo amoalo gotirdiyi xelat kompleksin paylanma xaritosinog
asason Pd, O, S bircinsli paylanib. C-nun paylanmasi iso demok olar
ki, elektron goriintiinii tam tokrarlayir. Bu paylanma bir daha siibut
edir ki, sorbent tizvi birlosmadir.

Polimer sorbentlorin vo onlarin palladium (I1) ionlar1 ilo amalo
gotirdiyi xelat komplekslarin skanedici elektron mikroskopiyasi ana-
liz metodu ilo todqiqi naticasinds bir daha miiayyan olunmusdur ki,
palladium (1) ionu sorbentin torkibinds olan funksional analitik
gruplarla davamli kompleks birlosma amals gatirir.
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Palladium (1) ionunun polimer xelatamalagatirici sor-
bentlarls gatilasdirilaraqg tayini. Malein anhidridi-stirol sopoli-
merinin miixtalif aminlorlo modifikasiyasindan alinmis polimer
sorbentlarin palladium (I1) ionunu sorbsiya etma gabiliyyati tadqiq
edilmisdir. Metal ionunun xelatamaloagatirici sorbentlarlo gatilas-
dirilmasina pH-in, metal ionlarinin gatiliginin, mahlulun ion qii-
vasinin tasiri 6yranilmisdir. Tacriibalor naticasinds miioyyan olun-
musdur Ki, tadgiqg etdiyimiz biitiin sorbsion sistemlardo mohlulun
ion qiivvasinin giymati 0,6—1,0 mol/l—-o gador artir. fon qiivvasinin
bu giymoti sorbsiya prosesino ¢ox ciddi tasir etmir. Sonradan ion
qiivvasinin giymatinin artmasi sorbsiya daracasinin demaok olar ki,
todricon azalmasina sabob olur. Tadgigat noticosindo miioyyan
olunmusdur ki, palladium (1) ionunun MS2, MS3, MS6, MS7,
MS9 polimerloari ilo sorbsiya prosesins ion qiivvasinin 0,6; MS4,
MS3, MS8 polimerlari il sorbsiya prosesins ion qiivvasinin 0,8;
MS1, MS10, MS11 polimerlari ilo sorbsiya prosesins ion qiivvasi-
nin 1,0-0 godar artmasi tasir etmir. Sorbsiya prosesinin zamandan
asililig1 6yranilmis vo sorbsiya tarazliginin yaranma ani miiayyan
edilmigdir. Miiayyan olunmusdur ki polimer sorbentlorlo pal-
ladium (I1) ionunun tam sorbsiyasi1 1-2 saat arzinds yaranir. Belo
ki, palladium (11) ionunun MS1, MS2, MS3, MS5 polimerlari ilo
sorbsiya tarazligi 1 saata, MS2, MS8 MS11 polimerlari ilo 1,5
saata, MS4, MS6, MS10, MS11 polimerlari ilo 2 saata yaranir.
Sorbiya prosesino miihitin tursulugunun tasiri 6yronilmisdir.
Todqgiq olunan biitiin sorbentlarlo palladium (1) ionlarinin
maksimal sorbsiyasi pH-in 3-6 intervalinda bas vermisdir.

Sintez olunmus polimer sorbentlorin tayin olunan palladium
(1) ionlarina géro maksimum sorbsiya tutumlar: hesablanmisdir.
Todgigat naticasinds miiayyan olunmusdur ki, mohlulda palladium
(1) ionlarinin qatilig artdiqca sorbentin sorbsiya tutumu da artir.
Bu da asason sorbentin torkibinds olan funksional gruplarda donor
atomlarin, yani N, O, S-iin miqdarindan asilidir. Miioyyan zaman-
dan sonra artiq sorbsiya tutumu doayismir. Bu da sorbentin torki-
binds olan makromolekullardaki reaksiyada istirak edan funksio-
nal gruplarin metal ionlar1 ilo tam dolmasi il olagodardir. Palladi-
um (I1) ionunun ilkin gatiligindan asili olarag sorbsiya prosesinin
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gostoricilori dayisir. Cadval 6-dan goriindiiyii kimi on yiiksok
sorbsiya tutumu sulfodimezin amin fragmentli sorbentdo (MS1)

miisahida olunmusdur.

Cadval 6

Palladium (I1) ionunun polimer sorbentlar iizarinda sorbsiya
prosesinin asas gostaricilari

Sorbsiya Sorb. ..Ion . Zaman,

Sorbent tutumu . PHop. | qiivvasi
daracasiR,% saat

ST, mg/q px, mol/l
MS1 523 98 5 0,8 1,0
MS2 521 98 4 0,6 1,0
MS3 513 97 3 0,6 1,0
MS4 512 99 4 0,8 2,0
MS5 510 96 4 1,0 1,0
MS6 490 90 5 0,6 2,0
MS7 487 97 4 0,6 15
MS8 451 98 6 0,8 15
MS9 407 98 5 0,6 15
MS10 354 96 6 1,0 2,0
MS11 276 98 4 1,0 2,0

p"-sorbsiya doracasinin ciddi azalmasina sobab olan ion qiivvasinin giymoti

Palladium (I1) ionunun polimer xelatamlagatirici sorbentlar-
dan desorbsiyasi. Sorbsiya olunmus palladiumun sorbentdan desorbsi-
yasi todqig edilmisdir. Desorbsiya prosesino ilkin olaraq gatiligi eyni
olan miixtalif mineral tursularin (HC104, H2SO4, HNO3, HCI) tasiri 6y-
ronilmisdir. Sonra iso optimal tursunun miixtalif gatiliglarinda tocriiba
aparilmig vo desorbsiya prosesi tigiin tursunun optimal gatiligi miiayyan
olunmusdur. Tacriiba naticasinds miioyyan olunmusdur Ki, digar tursu-
lara nisbaton HCI vo HCIO4 tursulart daha yiiksok desorbsiya etmok
gabiliyyatino malikdir. Palladium (11) ionunun polimer sorbentlordon

desorbsiyasinin naticalari cadval 7-do gostorilmisdir.
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Cadval 7
Polimer sorbentlar iizarinda palladium (I1) ionunun
sorbsiya-desorbsiya gostaricilari

) S ) £=
= S | S LE|S° |2 3 Se|£E O3S
0,5 10 93 0,5 10 95
HCl | ms1| 1,0 10 95 HCIOs | MS7 | 1,0 10 96
2,0 5 98 2,0 5 97
05 | 10 95 05 | 10 94
HCIOs | MS2 | 1,0 | 10 97 |HCIOs | MS8 | 1,0 | 10 96
2,0 5 98 2,0 5 98
0,5 10 94 0,5 10 95
HCI | MS3 | 1,0 10 95 HCIOs | MS9 1,0 10 96
2,0 5 97 2,0 5 98
05 | 10 96 05 | 10 93
HCIOs | MS4 | 1,0 | 10 98 HClOs | MS10 | 1,0 | 10 95
2,0 5 99 2,0 5 97
05 | 10 93 05 | 10 95
HClOs | MS5 | 1,0 | 10 95 |HCIO4| MS11| 1,0 | 10 97
2,0 5 97 2,0 5 98
05 | 10 87
HClOs | MS6 | 1,0 | 10 89
2,0 5 20

Palladium(I1) ionuna gars1 sorbentin sorbsiya tarazhiginin
Freyndlix va Langimiir izoterm modellarina gora tadqiqi. Ekspe-
rimental sorbsiya izotermlarindan istifads etmakls sorbsiya prosesini
daha otrafli sorh etmok miimkiindiir. Bu izotermlor vasitasilo digar
parametrlorlo miiqayisads temperaturun sabitliyini tomin etmok daha
alveriglidir. Malumdur ki, sorbsiya izotermlori sabit temperaturda
sorbsiya tutumunun va sorbsiya gabiliyyatinin sorbsiya olunmus
komponentlorin mohlulun gatiligindan asililigin1 xarakterizo edir.
Palladium (I1) ionunun sorbsiyasinin fazalararasi qarsiligli tosirini
daha yaxs1 todgiq etmok ti¢iin multitobagali sorbsiyani xarakterizo
edon Freyndlix vo monomolekulyar Longmiir adsorbsiya izoterm
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modellarindan istifads olunmusdur.

Freyndlix adsorbsiya izotermi. Multitabagoli sorbsiyani xarak-
terizo edon adsorbsiya izotermi modelidir. Tozyiq vo gatiligin orta
giymatlor oblastinda adsorbsiya izotermini ifade etmok fi¢iin bu
modelin tonliyindan istifado olunur. Sorbsion sistemlords energetik
cohotdan geyri-bircins sathlora malik fazalar tiglin Freyndlix adsorb-
siya izotermi totbiq edilmis vo sokil 3-da verilmisdir.

Inqyqy

L

O R, N W b Ul O
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Sokil 3. Palladium (11) ionun NN/-difenilquanidin fragmentli sintetik
sorbentla sorbsiyasinin Freyndlix izotermi.

Freyndlix izotermino asason izotermik parametrlori hesablan-
mis vo miayyan olunmusdur ki, sorbsiyanin izotermini bu models
goro tosvir etmok miimkiindiir. Qatiligin ¢ox kigik vo ¢cox bdyiik qiy-
motlarinds tonlikdon alinan giymatlorla tacriibi noticalor Gst-iisto diis-
miir. Ona gora do sorbsiya naticalarinin Longimiir modelina gors ifa-
do etmok daha slveriglidir.

Langimiir modeli. ©dabiyyatdan malumdur ki, Langimiir mo-
deli monomolekulyar sorbsiyani xarakterizo edir. Adsorbsiya hadiso-
si lokallagsmig xaraktera malik olur (sath boyunca molekullar harokat
edo bilmirlar) va onu amals gatiran qlivvalar tabistca kimyavi qiiv-
valora yaxindir. Langimiir modelino asason sorbsiya prosesi sorben-
tin biitlin sothinds deyil, sathds daima movcud olan aktiv moarkazlor
izarinds bas verir.

Sorbsiya naticalarinin % vo T (Ce) asililigr sokil 4-do qurul-
musdur.
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Sakil 4. Palladium (I1) ionunun NN'- difenilquanidin fragmentli
sintetik sorbentla sorbsiyasinin Longimiir izotermi Xxatti
koordinatlarda.

Qrafikdon goriindiiyli kimi Longmiir oyrisi daha xattidir. Demoali
Pd (1) ionunun sintez etdiyimiz polimer sorbentlo sorbsiyasi kimyavi
qiivvalor hesabina bas verir. Deyilonlori nozars alarag, hamginin Langi-
miir izoterminin hesablanmus izotermik parametrlorine asason do demak
olar ki, palladium (1I) ionunun polimer sorbent {izorinds sorbsiyasimi
Longimiir modeli ils ifads etmok daha magsadouygundur.

Freyndlix tonliyindon forgli olarag, Longmiir tonliyi tozyiq vo
qatiligin genis intervalinda adsorbsiyani kifayat qodar yaxsi ifads edir.

Palladium (11) ionunun atraf miihit obyektlarinds sorbsion-
spektrofotometrik tayinat metodikalari. Tadgim olunan dissertasi-
ya isindo palladium (11) ionunun sorbsion-spektrofotometrik tayini
tictin metodikalar islonib hazirlanmisdir. Alinmig sorbentlor miixtolif
fiziki-kimyoavi metodlarla identifikasiya edilmis vo onlar {izorindo
palladium (11) ionunun sorbsiyasinin optimal saraiti miiayyan olun-
musdur. 11 metodika islonmisdir vo bu metodikalar miixtalif obyekt-
lordo yoxlanilmigdir.

Nikel tozunda Pd (I1) ionlarimin sulfodimezin asasl: sorbent
(MS1) ilo gatilasdirilarag tayini. Gotiriilmis nimunani analizo ha-
zirlamagq ii¢lin 2,0000 q niimuna (0,028% Pt; Pd 0,071%; Rh 0,0018-
0,0021%; Ir 10%; Ru 5-10°%; Ni osas1) avvalca kimyavi stokanda
qizdirilmis vo sonra isa 20 ml zorhoaldos hall edilmisdir. Niimunani hall
etdikdon sonra buxarlandirma aparilir. Buxarlandirma doymus
mohlul galana godor davam etdirilir. Alinan galigin tizorino 20 ml
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distillo suyu oslavs edilarok holl edilir. Buxarlandirma quru galiq ali-
nana godor davam etdirilir. Sonra tizorina gatiligi 0,01M olan HNO3
va ya HCI-un 10 ml hacmi olavs edilorok hall edilir. HNO3 tursu-
sunun 0,01 M gatiligli mahlulundan istifads etmakls sorbsiyanin op-
timal pH-1 yaradilmigdir. Sonda iso MS1 sorbentindon istifads etmok-
lo gatilasdirilaraq analiz edilir. Tocriibodon alinan naticays asason
nikel tozunda palladium (11) 1,39 mg/t oldugu miioyyan edilmisdir.

Standart magmatik dag suxurunda (MO-3) palladium ionunun
1-amino fenol 2-hidroksi 4-sulfo tursu asasii (MS2) sorbentlo qari-
lasdwrilaraq toyini. Sintez olunmus 1-aminofenol 2-hidroksi 4-sulto-
tursu osasl sorbentdon istifado etmoklo standart magmatik dag siixu-
runda (MO-3) palladium (Il) ionunun gatilasdirilarag tayini metodi-
kas1 iglonmigdir. Siixurun tarkibinds olan kimyavi birlogsmoalor faizlo
gostorilmigdir: Ca0-15,75%, Al>03-13,67%, Fe.03-8,48%, FeO-
9,05%, Mg0-8,66%, Na.0-0,72%, K20 -0,204%, TiO- -1,46%, P-Os
-2,15%, MnO -0,222%, S-0,124% , F-0,072, 0,05 g/t Pd, 0,008 g/t Pt.
Tocriibolor gostorilon metodika tizro yerina yetirilmisdir. Hallolma
zamam 50°C temperaturda standart obyektden gotiiriilmiis 0,01 q
niimunanin tizarina 1 ml HCI, 2-3 damcx nitrat tursusu, 10 ml distillo
suyu slavas edilir. Alinan garisiq hall edilir. HNOs-don istifads etmokla
reaksiya t¢ilin optimal sorbsiya soraiti yaradilir vo MS2 sorbenti ilo
gatilagdirilib analiz aparilir.

Hor iki obyekt tizarinds aparilan tacriibi naticalar codval 8-do

verilmisdir.

Cadval 8

Nikel tozunda va MO-3 standart niimunada (%) Pd (11)
ionlariin qatilasdirilaraq tayininin naticalari
(niimunanin hacmi 1000 ml; elyuentin hacmi 5 ml;
Msorb.=100,000 mq; P=0,95; n=5)

Pd (I1) tapilmigdir,
Pd (1) pasport ma/t
Obyekt Sorbent gostaricisi mg/t _ S
(art) (L=
n
Nikel tozu MS1 1,42 1,39+0,003
Magqgmatik dag MS2 0,05 0,049+0,001
sixuru
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Yerina yetirilon tadgiqat isi toklif olunmus 11 sorbentin palla-
dium (I1) ionunun sorbsion fotometrik toyininds slverisli oldugunu
gostorir. Palladium (I1) ionunun gatilagdirilaraq toyininds istifado
olunmus polimer sorbentlor adabiyyatdan malum sorbentlorlo miiga-
yisodo daha yiiksok sorbsiya gostaricilorina (ion qiivvasi, sorbsiya
tutumu, sorbsiya tarazligi, analiz miiddati vo s.) malikdir. Todgigatda
istifado olunms polimer sorbentlor demok olar ki, 7-8 tsikl tokrar
istifado oluna bilor.

NOTICOLOR

1. Palladium (11) ionunun segici olaraq gatilasdirilmas: moaqgsadi ilo
malein anhidridi-stirol sopolimerinin miixtalif aminlorlo modifika-
siyas1 asasmda 11 yeni xelatomologotirici polimer sorbent sintez
edilmis vo 1Q spektroskopiya, UB spektroskopiya, SEM, DTA
metodlarindan istifado etmoklo onlarin identifikasiyasi aparilmis
vo fiziki-kimyavi xiisusiyyatlori miioyyanlosdirilmisdir. DTA
metoduna asason miiayyan olunmusdur ki, tadgiq olunan polimer
sorbentlor 100-120°C-don yuxar: temperaturlarda davamsizdir.
SEM analizina asason polimer sorbentlorin kifayat godar masamali
olmasi vo sorbentin makromolekullarinda palladium (1) ionlarinin
izlori miisahido edilmisdir.

2. Piroqallol asasli azobirlosmalardan istifads etmoklo palladium (1)
ionunun binar vo miixtalifligandli komplekslari todqiq edilmisdir.
Onlarin asas spektrofotometrik xarakteristikalart miioyyan edilmis
va kanar ionlarin va pardoalayicilorin kompleksomoalogalmoys ma-
negilik tératmadiyi 6yranilmisdir. Toadgig olunan kompleks birlos-
molorin palladium (I1) ionuna gars1 hassasliq ve segiciliyi 6yranil-
mis vo miioyyan olunmusdur ki, miixtslifligandli komplekslor
binar komplekslora nishaton yiiksok analitik xassalora malikdir.

3. Sintez edilmis sorbentlor tizorindo palladium (1) ionunun sorbsi-
yasinin optimal soraiti todqiqg edilmisdir. Bunun tigiin sorbsiya pro-
sesino miixtolif amillorin: pH-1n, ion qgiivvasinin, sorbsiya miidde-
tinin, metalin qatiliginin tosiri dyronilmisdir. Sorbentlorin sorbsiya
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tutumlar1 hesablanmis vo miiayyan olunmusdur Ki, sorbentin tarki-
binds donor atomlarin, yani N, S vo O-nin say1 artdigca sorbentin
palladium (I1) ionuna goéro sorbsiya tutumu artir. Hesablamadan
alinan naticalora asason MS1, MS2, MS3, MS4 sorbentlarinin an
yiiksok, MS10 va MS11 sorbentlarinin an Kigik sorbsiya tutumuna
malik oldugu gostorilmisdir.

4. Miixtalif mineral tursularin palladium (11) ionunun desorbsiyasina
tosiri dyronilmis vo HCIO4 tursusunun sorbentlordon palladiumu
daha yaxs1 desorbsiya etmasi askar edilmisdir.

5. Multitabagsli sorbsiyan1 xarakteriza edon Freyndlix vo monomo-
lekulyar Loangimiir adsorbsiya izotermlorindon istifads edorak pal-
ladium (1) ionunun fazalararas: garsiligh tasiri todqiq edilmisdir.
Miiayyan olunmusdur ki, palladium (I1) ionunun sintez olunmus
polimer sorbentlorlo sorbsiyasi kimyavi qlivvalor hesabina bas
verir vo Langimiir modelinin hesablanmis monomolekulyar sorbsiya
tutumu daha yiiksak giymoto malik olur.

6. Palladium (11) ionlarmin mikromiqdarlarinin standart magmatik
dag siixurunda (MO-3) MS2 sorbenti ils, nikel tozunda iss MS1
sorbenti ilo sorbsion-fotometrik toyini metodikalar: islonmisdir.
Yeni toyinat metodikasi digor metodlarla miigayisads sadadir, asa-
son yaxs1 tokrarliligla xarakteriza olunur. Togdim olunan metodi-
kalar real obyektlori analiz edon zaman naticalarin diizgiinliytini
tomin edir (diizgiinliik olaveetmo metodu vo pasport gostaricilori
ilo tosdiq edilmisdir).

Dissertasiya isinin asas naticalori asagidaki nasrlords 6z
dksini tapmisdir.
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