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ISIN UMUMI XARAKTERISTIKASI

Moévzunun aktualligi va islonmo daracasi. Miixtolif monsoli
cirklondiricilorin tobii obyektlordon va texnogen sistemlordon tomiz-
lonmasinin miiasir texnologiyalari, bir qayda olaraq, yiiksok maddi
sorfiyyat, ohomiyyatli enerji sorfi vo sonradan toksik tullantilarin uti-
lizasiya edilmosinin zoruriliyi ilo xarakterizo olunur. Ona gors do,
cirklondiricilorin ayrilmasina va toyinine imkan veran effektiv, secici,
iqtisadi cohatdon olverisli va ekoloji cohatdon tohliikesiz metodikala-
rin islonib hazirlanmasi miihiim shomiyyat kasb edir.

Bir ¢ox hallarda komponentlorin miqdar1 kifayst qodor az olur,
bu da onlarin mévcud analitik iisullarla birbasa toyin edilmasini ¢gatin-
lagdirir. Mohz buna goro do, analizin hossasligini artirmaga vo miirok-
kab coxkomponentli sistemlarin tadqiqi zamani naticalorin etibarlili-
gin1 tomin etmaya imkan veran qatilagdirma tisullar xiisusi shomiyyat
kosb edir'. Coxsayli gatilasdirma iisullar1 arasinda yiiksok somoralili-
yi, hoyata kegirilmasinin nisboton sadoliyi vo miixtolif instrumental
analiz metodlari ilo toyinat zamani istifado olunan sorbsiya vo ekstrak-
siya iisullar1 genis totbiq olunur®.

Texnoloji baximdan sadsliyi, tohliikesizliyi vo iqtisadi somarali-
liyi sayasindo sorbsiya iisullar1 straf miihitin miihafizasi, analitik kim-
ya vo sonaye ekologiyasi ii¢lin xiisusi maraq dogurur. Son illordos sorb-
siya tisullarindan miixtolif obyektlordon, o cltimlodon su niimunalorin-
don metal ionlarinin vo digor ¢irklondiricilorin ayrilmasi tigiin genis
istifads olunur. Sorbsiyanin perspektivliyi sorbentin mosamali qurulu-

'Opara, LJ., Ukoha, P.O., Onunze, E.O. Extractive spectrophotometric
determination of Fe(III) and Co(II) from steel sample using azo ligand 1,5-dimethyl-
2-phenyl-4-[(E)-(2,3,4-trihydroxylphenyl)diazenyl]-1,2-dihydro-3H-pyrazole-3-
one // International Journal of Chemical, Material and Environmental Research, -
2018, v. 5, Ne 1, - p. 148-154.

2Didukh, S.L., Muhina, A.N., Losev, V.N. Sorption-photometric determination of
iron(Il) in drinking waters using titanium dioxide based sorbents modified with
polihexamethylene guanidine ferrozine or ferene // Chemistry, - 2015, Ne 8, - p. 35-
44.



su, kimyavi tobiati vo aktiv funksional qruplarinin say1 kimi parametr-
lorin macmusu ilo miioyyon edilir. Bununla slagadar olaraq, miixtalif
sorbentlor, o climlodon tobii gillor, aktivlogdirilmis komiir, karbon mo-
lekulyar oloklori, biokiitlolor vo kond tosorriifati tullantilari, homginin
kommersiya materiallar1 — aktivlogdirilmis aliiminium oksid, iondo-
yisdirici polimer gatranlar va seolitlor totbiq olunmusdur.

Miixtolif tobii vo sonaye niimunalorinds metal ionlarinin, o clim-
lodon domirin (IIT) ki¢ik miqdarlarinin toyini xiisusi shomiyyat kosb
edir. Fe(IlI)-in toyini iiglin genis spektrli analitik tisullar islonib hazir-
lanmigdir ki, bunlarin arasinda da yiiksok hassasliga, seciciliys vo tok-
rarliga malik olmas1 hesabina ekstraksiyali qatilagdirma tisullar1 xiisu-
si yer tutur.

Biitiin bunlar ¢irklondiricilorin yiliksok effektivlikls ayrilmasinin
domirin (III) selektiv va daqiq tayin edilmasi imkani ils birlasdiran ye-
ni metodikalarin islonib hazirlanmasinin ekoloji tohliikasizlik, analitik
kimya vo sonaye monitoringi ti¢lin miihiim shomiyyat kosb edon pers-
pektivli elmi todqigat istigamoati oldugunu gostorir.

Tadqiqatin obyekti va predmeti. Dissertasiyanin asas todqiqat
obyekti torkibinds az miqdarda domir (III) ionlar1 olan miirokkob ob-
yektlordir. Todqigatin predmeti domirin (III) sorbsiya vo ekstraksiya
iisullar ilo qatilagsdirilmasinin yeni metodikalarinin islonib hazirlan-
masi, Fe(Ill) ionlariin sintez edilmis sorbentlorlo sorbsiyasinin vo
sintez edilmis ligandlarla kompleks omala gotirmosinin todqiq edilmo-
sidir.

Tadqigatin maqgsad va vazifalari. Todqgigatin mogsadi miixtalif
mongali obyektlords domirin (III) ki¢ik migdarinin toyin edilmasi li¢iin
yeni qatilagdirma metodikalarinin islonib hazirlanmasindan ibaratdir.

Qarstya qoyulmus mogsads nail olmaq ticiin asagidaki mosololor
hall edilmisdir:

— Malein anhidridi-stirol sopolimeri asasinda sorbentlor sintez
edilmis, bozi sorbentlorin miivafiq reaktivle modifikasiyasi aparilmas,
sorbentlorin torkibi vo temperatura davamliligi dyronilmisdir;

— Alinmis sorbentlorin domir (III) ionlar1 ilo sorbsiyasi vo onlar-
dan desorbsiyasi proseslorinin asas parametrlori dyronilmisdir;
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— Iki yeni reaktiv sintez edilmis, onlarin monokristallar1 alinmis,
torkibi, qurulusu vo kristal qofasinin asas parametrlori miioyyon edil-
misdir;

— Domirin (IIT) ekstraksiya yolu ilo qatilagdirma metodikasi islonib
hazirlanmis va ekstraksiyanin osas parametrlori miioyyon edilmisdir;

— Islonib hazirlanmis metodikalardan miixtalif torkibli miirokkob
obyektlordo domirin (IIT) migdarinin toyin edilmasi iigiin istifados edil-
misdir.

Tadqiqat metodlari. Qarsiya qoyulmus mosalalorin yerinog yeti-
rilmosi iigiin dissertasiya isinda IQ-, UB- vo gériinan spektroskopiya,
termiki analiz, RQA vo SEM/EDS metodlarindan istifado edilmisdir.

Miidafiays c¢ixarilan asas miiddaalar. Malein anhidridi stirol
sopolimeri asasinda alinmis S;—So sintetik sorbentlorindon, hamginin
ovvalcadon reaktivlo modifikasiya edilmis Sio vo Si1 sorbentlorindon
istifado etmoklo Fe(IIl)-in qatilasdirilmasinin effektiv metodikalari is-
lonib hazirlanmisdir. Sorbsiya proseslorinin kompleks analizi aparil-
mis: sorbsiyanin kinetikasi, tarazlig1 vo konar ionlarin sorbsiya prose-
sing tosiri Oyronilmis, hom¢inin Lengmiir, Freyndlix vo Dubinin—Ra-
duskevi¢ modellorinin totbiginin miimkiinliiyli arasdirilmisdir. Yeni
reaktivlor (R3 vo R4) sintez edilmis vo onlarin rentgen qurulus analizi
(RQA) iisulu ilo qurulusu todqiq edilmisdir. Ri, R3 vo R4 reaktivlorin-
don istifado etmoklo Fe(Ill)-in toyini Uigiin ekstraksiyali fotometrik
analiz metodikasi islonib hazirlanmisdir. Metodikalar real obyektlordo
ugurla sinaqdan kecirilmis vo naticolorin doqiqgliyi  ICP-OES
spektroskopiya metodu ils tosdiq edilmisdir.

Tadqiqatin elmi yeniliyi. Domirin (III) yeni qatilasdirma meto-
dikalar1 islonib hazirlanmis vo optimallasdirilmisdir. Yeni sorbentlor
sintez edilmis, sonradan miivafiq reaktivlo modifikasiya edilmisdir.
Sorbentlorin torkibi vo sorbsiyanin osas parametrlori miixtalif analiz
iisullar ilo tadqiq edilmisdir. Yeni reaktivlor sintez edilmis vo onlarin
monokristallar alinmigdir. Kristal gofasinin asas parametrlorinin mii-
oyyon edilmasi iiglin rentgen qurulus analiz metodundan istifads edil-
migdir. Alinmis reaktivlor domirin (IIT) ekstraksiya iisulu ilo qatilagdi-
rilmasinda totbiq edilmisdir.



Todgiqatin nozari vo praktik shomiyyoti. Is praktiki analitik
kimyanin inkisafina tohfs verir, Fe(Ill)-in sorbsiya vo ekstraksiya tisu-
lu ilo qatilagdirilmasi haqqinda biliklori genislondirir. Tadqiqatin nati-
colori sorbsiya vo ekstraksiya tisulu ilo domir (III) ionlarinin toyini
iclin yeni metodikalarin iglonib hazirlanmasina nozori yanagmalarin
tokmillosdirilmosino imkan verir. Islonib hazirlanmis metodikalar
Fe(I1I) ilo ¢irklonmig sularin monitoringi vo tomizlonmasi {igiin totbiq
oluna bilar ki, bu da ekoloji tohliikasizliyin tomin edilmasi baximindan
mithiim ohomiyyat kosb edir. ©ldo edilmis molumatlar sonayenin
miixtolif sahslorinds, o ciimlodon ekoloji nazarat, tobii ehtiyatlarin
emal1 vo kond tosarriifati mohsullarinin analizi sahslorinds totbiq olu-
na bilor. Effektiv sorbentlorin vo ekstraksiya {igiin reaktivlorin sintezi
analitik laboratoriyalarda vo sonaye proseslorindo yeni totbiq imkan-
lar1 yaradir. Isin noticolorindon miirakkab obyektlorda Fe(Ill)-in qati-
lagdirilmasi vo ayrilmasi ti¢iin iqtisadi cohatdon somarali vo ekoloji co-
hotdon tohliikosiz texnologiyalarin yaradilmasinda istifado edilo bilar.

Isin aprobasiyasi va totbiqi. Dissertasiya mdvzusu iizro 9 mo-
qalo vo 23 tezis dorc olunmusdur. Dissertasiya materiallar1 asagidaki
konfranslarda toqdim olunmus vo miizakirs edilmisdir:

—  Umummilli Lider Heydar Oliyevin anadan olmasinin 95-ci il-
dontimiine hosr olunmus doktorant, magistr vo gonc todqiqatcilarin
“Kimyanin Aktual Problemlori” XII Beynolxalq Elmi Konfrasinin ma-
teriallar1 (Baki, 2018);

— 1-ci Beynolxalq Elm vo Miihondislik Konfransi (Baki, 2018);

— Gonc Tadgiqatcilarin IIT Beynolxalq Elmi Konfransi (Baki,
2019);

— Kimya, Kimya Texnologiyas1 vo Ekologiya: Elm, Istehsalat,
Tohsil. Beynolxalq elmi-praktik konfrans vo gonc alimlor maktobinin
moruzolorinin tezislori (Mahagqala, 2018);

—  Umummilli Lider Heydor ®liyevin anadan olmasinin 96-c1 il-
doniimiino hosr olunmus doktorant, magistr vo gonc todqiqatgilarin
“Kimyanin Aktual Problemlori” XIII Beynoalxalq Elmi Konfrasinin
materiallar1 (Baki, 2019);

— Beynolxalq istirakla otraf miihit obyektlorinin tohlili tizra XI
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Umumrusiya "Ekoanalitika-2019" Konfransi (Perm, 2019);

— Akademik Givi Tsintsadzenin 85 illik yubileyino hasr olunmus
“Kimya: Nailiyyatlor va Perspektivlor” adli beynolxalq elmi-metodiki
konfrans (Tbilisi, 2019);

—  Fundamental vo Totbiqi Elmlorde Son iroliloyislor iizra 1-ci
Beynolxalq Simpozium (ISFAS-2021) (Tiirkiys, 2021);

— 6-c1 Beynolxalq Tiirk Diinyas1 Kimya Elmlori vo Texnologi-
yalar1 Konfrans1t ITWCCST) (Baki, 2022);

— Akademik Rafigs Sliyevanin 90 illik yubileyins hasr olunmus
Beynolxalq Konfrans: Nozori vo Eksperimental Kimyanin Miiasir
Problemlari (Baki, 2022);

“Neft kimyas1 vo kimya texnologiyasinda miiasir yanagsmalar”
movzusunda Respublika elmi konfransinin materiallar1 (Baki, 2023);

— Akademik Givi Tsintsadzenin anadan olmasinin 90 illiyino
hasr olunmus “Kimya - nailiyyatlor vo perspektivler” adli beynalxalq
elmi konfrans (Tbilisi, 2023);

— Beynolxalq konfrans: Fizikada miiasir tendensiyalar (Baki,
2023);

— XX Beynolxalg Konfrans. Koordinasion Birlosmolorinin
Spektroskopiyasi (Kuban, 2024);

— Kimya Elmi vo Tohsili: Problemlor vo Inkisaf Perspektivlori.
Beynolxalq konfransinin elmi maqalslor toplusu (Mahacgqala, 2024);

—  VSUIT miiallim va elmi is¢ilarinin 2023-cii il tiglin LXII hesa-
bat elmi konfransinin materiallar1 (Voronej, 2024);

— Analitik Kimya iizra Kiyev Konfransi: Miiasir Trendlor (Ki-
yev, 2024);

—  Umummilli Lider Heydor Oliyevin anadan olmasinmn 102 illi-
yina hosr olunmus Dérdiincii Sanaye Ingilab1 Dévriinds Elm vo Tex-
nologiyalarin Mévcud Vaziyyati vo Inkisaf Perspektivlori Beynolxalg
Elmi-Praktik Konfransinin materiallar1 (Baki, 2025);

—  Umummilli Lider Heydor Oliyevin anadan olmasin 102 illi-
yina hasr olunmus doktorant, magistr vo gonc tadqiqat¢ilarin Kimya
va Kimya texnologiyast movzusunda IV Respublika Elmi Konfransi
(Baki, 2025);
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— MacroFrontiers 2025: Makromolekulyar birlogmalor {izro 3-cii
beynalxalq elmi konfrans (Baki, 2025);

— Akademik Yusif Mommadosliyevin 120 illik yubileyino hasr
olunmus 2-ci Beynolxalq konfrans. Nozari va eksperimental kimyanin
miiasir problemloari (Baki, 2025).

Dissertasiya isinin yerind yetirildiyi taskilatin adi. Dissertasi-
ya isi Baki Dovlot Universitetinin Kimya fakiiltosinin “Analitik kim-
ya” kafedrasinda yerino yetirilmisdir.

Aparilan tadqiqatlarda iddia¢imin soxsi tohfasi. Iddiac1 todqi-
qat isinin yerina yetirilmasinda bilavasits istirak etmisdir. O, movzuya
aid on son oadobiyyat molumatlarini toplamis va tohlil etmis, timumi-
losdirmolor aparmis, sorbentlor vo yeni reagentlor sintez etmisdir.
Alinmig birloagmalori domir (III) ionlariin ki¢ik miqdarlarinin toyini
ticlin totbiq etmisdir. Todqiqat isino aid maqalslorindo 6z miilahizalo-
rini irali stirmiisdiir.

Dissertasiyanin hacmi v qurulusu. Dissertasiya giris, bes fo-
sil, naticalor vo odaobiyyat siyahisindan ibaratdir. ©dobiyyat siyahisin-
da 153 monboyos istinad edilir. Dissertasiya A4 formatinda yazilib vo
191 sohifodon ibaratdir. Dissertasiyanin osas hissasi 206462 isarodon
ibaratdir (bosluglar, sokillor, codvallor va adobiyyat siyahisi istisna ol-
magqla). Dissertasiyaya 30 sokil vo 42 codval daxildir.

Birinci fasil (49225 isara) Fe(IlI)-in sorbsiya vo ekstraksiya tisul-
lar1 ilo gatilagdirilmasi va toyin edilmosinin miiasir tisullarina, homgi-
nin istifads olunan sorbentlorin, reagentlorin xarakteristikalarina va to-
sir mexanizmlorino hasr olunmus icmali toqdim edir.

Ikinci fasil (64628 isaro) isin eksperimental hissasini toskil edir
vo mohlullarin va reaktivlerin hazirlanmasini, reaktivlorin va sorbent-
lorin sintezini vo identifikasiyasini, homginin onlarin Fe(III) ilo qarsi-
ligh tesirinin tadqiqi do daxil olmagqla, fiziki-kimyovi vo sorbsiya xa-
rakteristikalarinin 6yronilmosini ohats edir.

Ugiincii fasil (56913 isara) sintez edilmis sorbentlorlo Fe(III)
ionlarinin sorbsiyasinin todqiqinin naticalorini toqdim edir. Burada
sorbsiya prosesinin izotermlori, kinetikasi vo enerji xarakteristikalari
Oyronilmisdir.



Dordiincii fasil (20247 isara) Ri, R3 vo R4 iizvi reaktivlorindon
istifado etmoklo Fe(Ill)-in ekstraksiya yolu ilo qatilagdirilmast vo
spektrofotometrik toyininin todqiqine, hamginin ekstraksiya vo komp-
leksamalogalma soraitinin optimallasdirilmasina hasr olunmusdur.

Beginci fasil (22345 isaro) islonib hazirlanmis metodikalarin mii-
rokkab obyektlords Fe(Ill)-in miqdarmin toyin edilmasinds totbiqini
togdim edir.

ISIN QISA MOZMUNU

Reagentlorin vo komplekslarin sintezi

Isdo asagidaki iizvi reagentlordon istifado edilmisdir: 2,2'-
1([1,1"-difenil]-4,4"-diilbis(diazin-2,1-diil)bis(benzol-1,3,5-triol)
(R1), 4,4'-(etan-1,2-diilbis(azaniliden))bis(pentan-2-on) (Rz), 4-((E)-
(2-((2-((1R)-2-(1,5-dimetil-3-okso-2-fenil pirazolidin-4-il)-4,4,5-tri-
metil-4, 4-((E)-(2-((2-((1R)-2-(1,5-dimetil-3-okso-2-fenilpirazolidin-
4-il)-4,4,5-trimetil-4,5-dihidro-1H-1*4,2"4,3-triazol-1-il)etil)amino)-
4-oksopentan-3-il)diazenil)-1,5-dimetil-2-fenilpirazolidin-3-on  (R3)
vo  4-[2-(2,4-dioksipentan-3-il)hidrazinil]benzensulfonamid  (R4).
Reagentlorin adlari, struktur formullar1 vo nisbi molekulyar kiitlolori
Cadval 1-do gostorilmisdir.

Ri1-R4 reagentlorinin sintezi molum metodika tizro aparilmisdir.

4-((E)-(2-((2-((1R)-2-(1,5-dimetil-3-okso-2-fenilpirazolidin-
4-il)-4,4,5-trimetil-4,5-dihidro-1H-1*4,2*4,3-triazol-1-il)etil)amino)-
4-oksopentan-3-il)diazenil)-1,5-dimetil-2-fenilpirazolidin-3-on ~ R3
reagenti ilo Fe (III)-lin kompleksi sintez edilmisdir.

Reagentlor Baki Dovlot Universitetinin Analitik Kimya kafed-
rasinda sintez edilmisdir. Biitiin diger reagentlor sigmaaldrich.com
saytindan alinmigdir. Tacriibalords istifado olunan biitlin reagentlor
analitik tomiz idi.



Cadval 1. istifads olunan reagentlorin adlari, struktur formullar
v digar xiisusiyyatlori.

Uzvi reagentin adi

Qurulus

Brutto formul vo
nisbi molekulyar
kiitlo

2,2°-1([1,1°-
difenil]-4,4"-
diylbis(diazin-2,1-
diyl)bis(benzol-
1,3,5-triol) (Ry)

HO. OH

C24H1206N4
458

4,4'-(etan-1,2-
diylbis(azaniliden))
bis(pentan-2-on)
(R2)

C12H2002N»
224

4-((E)-(2-((2-((1R)-
2-(1,5-dimetil-3-
okso-2-
fenilpirazolidin-4-
il)-4,4,5-trimetil-
4,5-dihidro-1H-
14,24 3-triazol-1-
il)etil)amino)-4-
oksopentan-3-
il)diazenil)-1,5-
dimetil-2-
fenilpirazolidin-3-
on (R3)

C34H40N 1004
652,76

4-[2-(2,4-
dioksipentan-3-
il)hidrazinil]benzol
sulfonamid (R4)

9 HN—ca
HQN—! N/ \c

I \, g

o H----0

Ci11H13N304S
283,3
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Reagentlorin vo komplekslarin identifikasiyasi

R3 va R4 ligandlarinin molekulyar v kristal quruluslar1 Rent-
gen qurulus analizi ilo dyronilmis vo kristal gofasinin osas parametr-
lori toqdim edilmigdir.

R3 reagentinin qurulusunun dyranilmasi gostorir ki, birlosmae-
nin molekulyar formulu C34H40N10O4-diir. T=100 K-do miivafiq bu-
caqlar: a=5,83293(7),  b=10,25650(11), c=14,49887(15),
a=73,3216(15)°, p=81,7835(17)°, y=79,0740(16)°, V = 812,228(17)
A3-diir. Monokristalin 6lgiilori 0,2x0,21x0,27 toskil edir. Kristalin
triklinik sinqoniyaya malik oldugu askar edilmisdir. Foza qurulusu
P-1, z=1, ppesy=1.334 gq/sm’, u=0,742 mm'. Difraksiya omsallari
R=0,0523(3118) vo wR>=0,1510(3420). R3 ligandinin némralonmis
atomlarla struktur formulu Sokil 1(a)-da gostorilmisdir.

Sakil 1. (a) - R; ligandimin molekulyar qurulusu; (b) - R3
ligandinin kristal qurulusu.

Sokil 1(a)-dan goriindiiyii kimi, etilendiamin molekullar1 kris-
tallasma zamani monokristalin torkibine kegmisdir. Kristal strukturun-
daki etilendiamin atomlar1 asagidaki kimi noémrolonmisdir: N(5)-
C(14)-C(14A)-N(5A). Burulma  bucagrt  N(5)-C(14)-C(14A)
107,71(14) A-dir.
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R3 ligandinin strukturunda atomlararas1 masafalor aromatik vo
heterosiklik fragmentlor ii¢lin xarakterik rabito uzunluqglari ilo sabit
kovalent strukturun mévcudlugunu tosdiq edir. C—C vo C—N atomlar1
arasindaki rabitolorin uzunlugu qosulmus vo doymus sistemlor {i¢iin
xarakterikdir ki, bu da molekulun handasasindo shamiyyatli tohriflorin
olmadigmi gostarir. Uzunlugu 1,23 A olan C=O0 rabitolori ifado olun-
mus ikiqat rabito xarakterino malik karbonil qruplarinin mévcudlugu-
nu gostorir. Azot atomlarinin qosulmada istiraki vo molekulyar struk-
turun stabillosmasi N-N vo N-C rabitalorinin mévcudlugu ilo izah
olunur. Umumilikda, bu parametrlor strukturun nizamlihigim tosdiq
edir vo sintez edilmis tizvi birlosmoalar sinfinin ehtimal olunan hondo-
sosi ila yaxs1 uygunluq togkil edir.

Sokildon goriindiiyii kimi, sistemds molekuldaxili hidrogen ra-
bitasi hesabma C(12), N(4), N(3), H(5), N(5), C(13) vo C(12)A,
N(A, N(3)A, H(5)A, N(5)A, C(13)A atomlarindan ibarat altilizvlii
tsikllor omoalo golir. N(4)-C(12)-C(13)-C(17) rabitalori arasindaki tor-
sion bucagi 173,38(13), N(3)-N(4)-C(12)-C(13) rabitolori arasindaki
torsion bucagi iso 5,9(2)-dir. Torsion bucaglarinin 0°-don forqlonmaosi
C(12) vo C(13) atomlar otrafinda ovozloyici qruplarin sorbost firlan-
masinin mimkiinliiytinii gostorir. Bu iso 6z ndvbasindo homin funk-
sional gruplarin metal ionlar ilo koordinasiyasi hesabina kompleks
birlogmolorin amolo golmasi imkanini yaradir.

Reaktivin kristal qurulusundan (sokil 1 (b)) goriindiiyli kimi,
har bir molekul digor molekullarla molekullararasi rabitslor vasitasilo
olagolonmisdir. Bu rabito N(3)-H(3) vo N(3A)-H(3A) atomlar1 arasin-
da hoyata kegirilir. Molekullarin kristalda gablasdirilmasit molekulla-
raras1 hidrogen rabitslori hesabina bas verir.

R3 tgiin kristallografik molumatlar Kembric Kristallografik
Molumat Morkozindo (CCDC) 2335935 nomrasi ilo yerlosdirilmisdir.

Domirin (IIT) R; ligandi ilo kompleksi sintez edilmigdir. Sintez
edilmis Fe(IlI)-R3 kompleksinin qurulusu infraqirmizi spektroskopiya
tisulu ils tadqiq edilmisdir. Ligandin vo onun kompleksinin miivafiq
1Q spektrlari sokil 2 (a, b)-do gdstorilmisdir.
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Sokil 2. IQ spektr: (a) ligand Rs; (b) Fe(III)-R3 kompleksi

Sokil 2 (a,b)-do taqdim olunan iQ spektrlorindon osas zolaqla-
rin vaziyyatinds va intensivliyinda bir sira ohomiyyoatli doyisikliklori
miisahido etmok olar ki, bu da alinmis ligandin Fe(III) ilo kompleks
birlosma omolo gotirmasini tasdiq edir. Sokil 2 (a)-da R ligandinin
kompleksamologalmodon avvalki spektrinds 3000-3100 sm™ sahasin-
do aromatik C—H rabitalorinin valent rogslorine uygun tipik zolaqglar,
2850-2950 sm™ sahasinds alkil C—H qruplarina aid zolaqglar, hamgi-
nin ~1600—-1650 sm™" sahasinds C=N va ya C=0 qruplarinin raqgslori-

nd uygun golon intensiv zolaq miisahido olunur. Spektrdo homginin
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ligandin amin qrupuna xas olan N-H qrupunun 3200-3500 sm™ saha-
sinda zolag1 miisahido edilir.

Sokil 2 (b)-don goriindiiyii kimi, Fe(III)-R3 kompleksi omala
goldikdon sonra 1Q-spektrda bir sira xarakterik yerdoyismolor miisahi-
do olunur. Ik névbade, C=N zolag1 daha asag: tezliklor sahasina siirii-
slir vo intensivliyi bir qodar azalir ki, bu da hamin qrupun azot atomu-
nun Fe(IIl) ionlar1 ilo koordinasiyada istirak etdiyini gostorir. Komp-
leksomologalmanin on mithiim gostaricisi 400-600 sm™ sahasinds li-
qandin kompleks amala golmoazdon avvalki spektrinds olmayan zolag-
larin meydana ¢ixmasidir. Bu zolaglar Fe—N rabitasinin valent bucag-
larinin ragslorine uygun golir vo bununla da ligandin domir ionu ilo
koordinasiyasini tasdiq edir.

Sorbentlorin sintezi

Sorbentlor molum metodikadan istifads edorok sintez edilmis-
dir. Cadval 2-do polimer matrisanin modifikasiyasi {li¢iin istifado olu-
nan amin fragmentlori verilmisdir.

Cadval 2. Sopolimer makromolekuluna daxil olan amin
fraqmentlori.

Sorbentin Reaksiya
simvolu Amin fragmenti miiddati,
(Aminin ad1) doq
S
(N,N‘— NH——C——NH 30-35
difenilquanid I
iIl) NH

g O 5540

(Trienilquani
din)
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S3
(2-amin-4,6-
disulfotursus

w

SO4H

sow—Q—OH

25-35

S4
(4,4 -
diaminodifen
il)

32-40

Ss
(4-amin-
benzolsulfon
amid)
(streptosit)

Tl

20-25

Se
(2-amin-4-
nitrofenol)

35-40

Sy
(1,3,5-triazin)

35-40

Ss
(2-nitro-4-
sulfoanilin)

NO,

25-30

So
(2-amin-4-
xlor-6-
sulfotursusu)

30-32




Sorbentlorin  sorbsiya qabiliyyatini artirmaq maqgsadilo
miixtolif reaktivlordon istifado etmoklo sorbentlorin modifikasiyasi
aparilmisdir. Bu dissertasiya isindo S; vo Sg sorbentlori R» reaktivi ilo
modifikasiya edilmisdir. Komponentlorin se¢ilmis nisbatindo alinmis
mohsul Fe(Ill)-in ekstraksiya edilmosi vo onun miixtalif tobii vo
sonaye mongali obyektlordo mikro miqdarlarinin toyin edilmasi tigiin
sorbent kimi istifads edilmisdir.

Allnmuis sorbentlarin tadqiqi

Oldo edilmis sorbentlorin qurulusunu toyin etmok {iciin
Infraqirmizi spektroskopiya metodundan istifado edilmisdir.

Sokil 3 (a,b) sorbentin sorbsiyadan ovvel vo sonra IQ
spektrlorini gostarir.
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(b)
Sakil 3. (a) S sorbentinin IQ spektri; (b) S1 sorbentinin
domir(III) ilo kompleksinin 1Q spektri.
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Si sorbentinin 1Q spektrindo sorbent iigiin xarakterik olan
zolaglar miisahido olunur. Bunlar 3448 sm™-do -OH qruplarinin,
1733 sm™'-do karbonil C=0O qrupunun ragsloring, 1641 sm™'-do -NH
amin qrupunun deformasiya rogslorino, 1539 sm™ vo 1075-1027
sm™'-da benzol halqasinin torkibindoki -C-C- rabitolarinin ragslorine
uygun golir (Sakil 3 (a)).

Sorbsiyadan sonra 1Q spektrinds asagidaki udulma zolaqlar1
miisahido olunur: 3446 sm™'-do -OH qrupunun valent rogsi, 1582
sm™'-do -NH qrupunun deformasiya roqsi, 1496 sm™-do aromatik
halqadaki -C-C- rabitolorinin valent rogslori, 1357 sm™-do -NH
grupunun valent rabitolorinin rogslori, 1176—-1028 sm™-do aromatik
halganin -C-C- rabitalorindoki ragsler (Sakil 3 (b)).

Si sorbentinin termoqravimetrik analiz iisulu ilo todqiqi
(Sokil 4 (a)) gostormisdir ki, onun termiki parcalanmasi bir ne¢o
morhoalodo bas verir. TG/DTA oyrilori ayri-ayri mohsullar {i¢iin 4
parcalanma morholosini gostorir. 59-242 °C temperatur intervalini
ohatoa edon birinci marhals toxminan 16,6% kiitlo itkisi ilo xarakterizo
olunur. Bu itki sorbsiya olunmus vo kristallik suyun buxarlanmasi,
homg¢inin asagr molekullu ugucu birlosmolorin xaric olmasi ilo
olagodardir.

S {igiin on boyiik kiitlo itkisi 44,24% olmaqla 353422 °C
temperatur intervalinda miisahido olunur vo DTQ pikinin
maksimumu 390,5 °C-do geyds almir. 549-710 °C temperatur
intervalinda kiitlo itkisi 27,5% olan ikinci parcalanma morhalasi
miisahido olunur. Diferensial termiki analiz (DTA) oyrisindo
maksimumu 647 °C-do olan ekzotermik effekt miisahido edilir.
Niimunanin qaliq kiitlesi 11,79% toskil edir. Bu, termiki cohatdon
davamli qeyri-lizvi vo ya karbon torkibli qaligin omolo goldiyini
gostarir.
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(b)
Sakil 4. (a) - S sorbentinin sorbsiyadan avvalki termiki analiz
ayrilari; (b) - S1 sorbentinin sorbsiyadan sonraki
termiki analiz dyrilari.
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Domir ionlarinin sorbsiyasindan sonra (sokil 4 (b)) ilkin mor-
halads, 50-251 °C temperatur intervalinda, sorbsiya olunmus nomin
desorbsiyasi vo ucucu komponentlorin buxarlanmasi ilo olagodar tox-
minon 15,6% kiitlo itkisi qeyde alinir. Termiki pargalanmanin osas
morholasi 351-409 °C temperatur intervalinda bas verir vo toxminon
32,1% kiitls itkisi ilo miisayiat olunur. Bu intervalda par¢alanmanin
maksimal siiroti 376 °C-do olds edilir. Yiiksok temperaturlar sahasindo
(508-654 °C) daha termiki davamli struktur fragmentlorinin sonraki
parcalanmasi bas verir ki, bu da slava kiitls itkisi vo diferensial termiki
analiz ayrisinde maksimumu 649,9 °C-ds olan ifadsli ekzotermik ef-
fektlo miisayiot olunur.

Metal ionlarinin sorbsiyasindan sonra Si+Fe(Ill) iictin 507,5—
653,7 °C temperatur intervalinda on boytk kiitlo itkisi 32,6% toskil
edir vo DTQ piki 558,3 °C-do miisahido olunur. Bu termiki effektin
intensivliyi karbon torkibli qaligin oksidlogsmasini vo materialin quru-
lusunda yenidonqurma proseslorinin bag verdiyini gostorir. Toxminon
747 °C temperaturda termiki par¢alanma basa catdiqgdan sonra qaliq
kiitla 15,77% toskil edir ki, bu da ehtimal olunan geyri-iizvi kompo-
nentlordon vo ya karbonlagsma mohsullarindan ibarat shomiyyatli mig-
darda termiki davamli gqaligin omolo goldiyini gostorir.

R> reaktivi ilo modifikasiyasi naticosindo alds edilmis Sio sor-
bentinin sathinin morfologiyasi vo topoqrafiyast JSM-6610LV SEM
cihaz1 vasitasilo todqiq edilmisdir. Sokil 5-do Sio sorbentinin modifi-
kasiyadan ovval va sonraki soth gatinin SEM naticalori gostorilmisdir.

—
100mkm OneKTpoHHoe n3oBpaxeHie 1 100MKm OnekTpoHHoe u3oBpaxenue 1
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Sakil 5. Modifikasiya edilmis Sio sorbentinin sath tobagasinin
SEM/EDS naticalari.

SEM goriintiistindaki sahalor sorbentin kobud vo masamali sat-
ha malik oldugunu gostarir ki, bu da sorbentin sorbsiya qabiliyyatinin
artmasina sobab olur. Sokil 5-don goriindiiytli kimi, sorbentin mosamao-
lari vo sothi R; reaktivi ilo ortiilmiis vo bunun naticosinds soth daha
hamar olmusdur.

EDS spektrlorindoki piklors asason demok olar ki, S1o sorbent-
inin torkibinds mdvcud olan asas elementlor C vo O atomlaridir. EDS
analizi hom¢inin modifikasiya edilmis formanin torkibindo N atomla-
rinin moévcudlugunu tosdiq edir.

Toadgigatlar zamani domir (IIT) kompleksinin reaktivlo modifi-
kasiyadan ovval vo sonraki ultrabondvsayi-goriinon spektri dyronil-
migdir (Sakil 6). Ultrabandvsoyi-goriinon spektrlorin naticolorindon
(Sakil 6) goriindiiyti kimi, reaktivle modifikasiya edilmis Sio sorbenti
(qirmiz1 xatt 2) ilkin S; mohsulu (mavi xatt 1) ilo miiqayisade daha
yiiksok sorbsiya qabiliyyati niimayis etdirir. Bu, modifikasiya edilmis
S10 mohsulunda prosesa calb olunan aktiv reaksiya qruplariin saymin
S: sorbenti ilo miiqayisodo daha ¢ox olmasi ilo izah edils bilor. Ultra-
bondvsayi-gdriinon spektroskopiya Specord 250 PLUS (AnalytikJena)
2010 cihazinda todqiq edilmisdir.
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Sakil 6. Ultrabondvsayi goriinan spektrlor: (a) 1-S;+Fe(I1I), 2-
Siot+Fe(I1I), (b)-S10 Fe(III).

Domir (III) ionlarmmin S;—So sintetik sorbentlori ilo
sorbsiyasimin tadqiqi

IIkin mohlulun qatili§nin sorbsiyaya tosiri ¢oxkomponentli
mohlullarin 0,0002—-0,01 mol/l gatiliq intervalindan istifado etmoklo
mioyyon edilmisdir. Alinmis molumatlar osasinda sorbsiya izotermlo-
ri qurulmusdur (Sokil 7 (a,b)).

Goriindiiyl kimi, mohlulda metal ionlarinin ilkin gatilig1 art-
digca sorbsiya tutumu vo sorbsiyanin ilkin siirati artir (Sokil 7 (a)). Bu,
mohlul ilo sorbentin sothi arasindaki qatiliq qradiyentinin artmasi ilo
olagoadardir. Qatiliq gradiyenti kiitloGtiirmonin horakotverici qiivvosi
olmagla, metal ionlarinin sorbsiyas1 zamani diffuziya miiqavimotinin
aradan galdirilmasina kémok edir.
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(b)
Sakil 7. (a) - S4, S5 vo Se sorbentlari ilo domirin (III) sorbsiya
izotermloari; (b) - S10 vo S11 sorbentlari ilo domirin (III) sorbsiya
izotermlori.

0 0.002

Beloliklo, ilkin gatiliq artdiqca horokatverici qiivve do artir ki,
bu da sorbsiya prosesinin effektivliyinin yiiksalmasino sabab olur.
Sonraki1 morhalodos sistem doyma ndqtasine ¢atdigdan sonra aktiv mor-
kozlorin sayinin azalmasi sobabindon mohlulun qatiligi sorbsiya olun-
mus ionun miqdarinda ochomiyyatli doyisiklik yaratmuir.

Si0 vo Si1 ligiin sorbsiya izotermlori (Sokil 7 (b)) gostorir ki,
hor iki halda an yiiksok sorbsiya 8-107* M gatilifinda miisahido olunur
va Sio sorbenti {i¢iin 890,68 mq/q, S11 sorbenti ii¢ilin iso 479,2 mq/q
toskil edir. Goriindiiyli kimi, qatiliq artdigca sorbsiyanin effektivliyi-
nin yiiksolmosi miisahido olunur, bundan sonra iss bu gostorici doyis-
mir. Bunu sorbentin funksional-aktiv qruplarinin domir (III) ionlar ilo
tam doymasi il izah etmok olar.

Miivafiq sorbentlarls sorbsiya daracasinin qiymatlori vo sorb-
siyanin asas parametrlori cadval 3-do gostorilmisdir.

Cadval 3. Alinmis sorbentlorls sorbsiyanin asas parametrlori.

Sorbent Sorbsiya Sorbsiya | pHopt I, Zaman,
tutumu, mq/q | doracasi, mol/l min.
%
S 404,88 91,75 5 0,4 30
Sa 267,8 86,99 4 0,2 60
S3 373,31 87,3 5 0,2 60
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Sa 2717,2 91 5 0,2 90
Ss 191,28 91,9 5 0,2 120
Se 371 95 4 0,2 120
S7 367,21 85 5 0,2 90
Ss 348 90,7 5 0,2 120
Sy 331,61 91,1 5 0,2 90
Sio 890,68 95,75 5 0,4 120
S 479,2 94 4 0,2 150

S1—S¢ niimunalorinin sorbsiya xassslorinin miiqayisali tohlili
gostormisdir ki, todqiq olunan sorbentlor maddoalorin mohluldan yiik-
sok effektivliklo ¢ixarilmasini tomin edir, lakin onlarin xarakteristika-
lar1 prosesin soraitindon asili olaraq shomiyyatli doracads forqlonir.
On yiiksak sorbsiya tutumu S; niimunasi li¢iin xarakterikdir vo bu gos-
torici 404,88 mq/q, sorbsiya doracasi iso 91,75% toskil etmisdir. Eyni
zamanda, proses nisbaton miilayim soraitds getmisdir: optimal pH qiy-
moti 5 olmusdur. 0,4 mol/l-o godor ion qiivvasinin qiymaoti sorbsiya
doracosing tosir gostormir, effektiv sorbsiyaya nail olmagq ti¢iin tolob
olunan miiddoat iso comi 30 doqiqadir. Bu, homin sorbentin yiiksok ak-
tivliyo vo siiratli tosiro malik oldugunu gostorir. Yiiksok sorbsiya tutu-
mu S3 (373,31 mq/q), Se (371 mqg/q) vo S7 (367,21 mqg/q) nlimunalo-
rindo do miisahida edilmisdir.

Toadqiq olunan sorbentlorin oksoriyyoti pH=4-5 olan zoif turs
mithitdos an yaxsi1 naticalori géstormisdir ki, bu da mahlulun tursulugu-
nun sorbsiya prosesinds miihiim rol oynadigin1 gostorir. Maksimal ef-
fektivliya nail olmagq {igiin tolob olunan miiddst 30-120 doqiqo arasin-
da doyismisdir ki, bu da tadqiq olunan materiallarda sorbsiya proses-
larinin kinetikasinin farqli oldugunu gostorir. Umumilikdo, tadgiqatin
naticalori gostarir ki, dyronilmis biitiin sorbentlor yliksak sorbsiya ak-
tivliyino malikdir vo mohlullarin tomizlonmasi liciin perspektivli ma-
teriallar kimi nozardon kecirilo biloar.

S1 va Sg sorbentlori miivafiq reaktivlo modifikasiya edildikdon
sonra alinmis moahsullardan (Sio vo S11) onlarin sorbsiya xarakteristi-
kalarinin dyronilmasi ti¢lin istifade edilmisdir. Codval 3-don goriindii-
yii kimi, pH=4-5 qiymati sorbentin tam sorbsiya tutumuna uygun go-
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lir. Nozars alsaq ki, bu pH giymaotindos sorbentlar asason ion formasin-
da olurlar, onlarin sorbsiya xassasini ion formasinda niimayis etdirdi-
yini ehtimal etmok olar. 2 saatdan sonra sorbsiya tarazliginin aldo
olundugu miisahido edilir.

Hor iki halda ion qiivvesinin 0,2—1,6 mol/l intervalinda artiril-
masi sorbsiya prosesina tosir gostormir. fon qiivvesinin sonraki artma-
s1 sorbentin tutumunun azalmasina sabab olur.

Domirin (III) qatiliginin artmasi ilo sorbentin sorbsiya tutumu-
nun qiymatinin artmasi miisahido olunur. Miioyyan qiymsatdon sonra
domirin (IIT) migdarimin artirilmasi son hadd tutumunun artmasina so-
bob olmur va sonradan bu gostarici sabitlogir. Bunu makromolekulun
torkibindoki funksional qruplari metal ionlar1 ilo tam doymasi ilo izah
etmak olar.

Eyni gatiligh mineral vo tizvi tursulardan istifads etmakls {ig-
valentli domir ionlarinin desorbsiyasinin miiqayisali todqiqi gostor-
misdir ki, nitrat tursusu on yiiksok desorbsiya qabiliyyotino malikdir
(cadval 3). Bu, onun yiiksok tursulugu vo Fe(III) ionlar1 ilo sorbentin
funksional qruplarinin donor atomlar1 arasindaki koordinasiya rabito-
lorini effektiv sokildo pargalamaq, homg¢inin domirin yaxsi holl olunan
nitrat komplekslorini omolo gotirmok qabiliyyati ilo izah olunur ki, bu
da metalin mohlula ke¢gmosino komok edir. Desorbsiya noticalori gos-
torir ki, 0,5 mol/l HNO3 mohlulundan istifads edildikds ionlarin 95%-
don ¢oxu desorbsiya olunur.

Desorbsiya prosesi homginin optimal eluentin miixtalif qatilig-
larinda todqiq edilmisdir. Moagsad eluentin hansi maksimal gatiliginda
va hanst hocmdos daha ¢ox domirin (III) desorbsiya olundugunu miioy-
yoan etmok olmusdur. Bunun ii¢lin nitrat tursusunun qatiligi 0,5-2,0
mol/l intervalinda doyisdirilmisdir. Naticolor gdstorir ki, nitrat tursu-
sunun miqdar1 artdiqca desorbsiya qabiliyyasti do artir. 2,0 mol/l qati-
ligda on yiiksok desorbsiya doracasi miisahido olunur.

Noaticado miioyyon edilmisdir ki, minimal hacmds 2,0 mol/l qa-
tiliglh nitrat tursusu mohlulunun istifadosi Fe(IIl)-in desorbsiyasi tiglin
optimal goraiti tomin edir vo desorbsiya daracasi 97-98%-o ¢atir. ©ldo
edilmis naticalor sintez edilmis sorbentlorin effektiv regenerasiyasinin
miimkiinlilylinii vo onlarin miixtolif mongali obyektlordon domirin
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(IIT) ¢ixarilmast zamani dofalorls istifads iiglin perspektivli oldugunu
tasdiq edir.

Sorbsiya tarazh@inin tadqiqi. Sorbsiya izotermlori

Sorbent vo sorbat arasindaki tarazliq slagslorini izah etmak vo
sorbentin domir (III) ionlarina garsi maksimal sorbsiya qabiliyyatini
miloyyon etmok mogsadils sorbsiya izotermlarinin bir ne¢o modeli 6y-
ronilmisdir. Lengmiir vo Dubinin—Raduskevi¢ modellori {izra naticolor
miivafiq olaraq 4 vo 5-ci cadvallords toqdim edilmisdir.

Cadval 4. Lengmiir sorbsiya izoterminin parametrlori.

Sorbent Sorbsiya parametrlori

(qmaks, mq/q) | (Ki, I/mq) (Rr) (R?)
Si 2,77 0,3 0,76 0,911
Sa 71,42 1,75 0,99 0,969
S3 7,608 4,28 0,99 0,992
Se 13,44 24,08 0,99 0,93
Sy 1,176 2,83 0,97 0,98
Ss 12,28 0,36 0,99 0,769
St 58,2 0,47 0,99 0,905

[zoterm modellorinin sorbsiya proseslorini izah etmok {iciin
totbigolunma miimkiinliiyii korrelyasiya omsallarinin R?* miigayisosi
yolu ilo giymatlondirilmisdir. R? qiymetlori vahido no godor yaxin
olarsa, miivafiqg model sorbsiya prosesinin tasvirino bir o qoder yaxsi
uygun golir. Naticalor gostorir ki, xatti asililiq eksperimental naticalora
kifayot qodor yaxs1t uygun golir vo bu, korrelyasiya omsallarinin R?
yiiksok giymeatlori ilo tasdiq olunur.

Lengmiir sabitlori vo onlarin korrelyasiya omsallart R? codval
4-do verilmigdir. Malumdur ki, Lenqmiir nozeriyyosina asason, Rr
qiymati 0—1 intervalinda olduqda optimal sorbsiya miisahids olunur.
Cadval 4-don goriindiiyli kimi, S; sorbenti {i¢iin R1=0,76, Sz, S3, Se
sorbentlori ti¢iin Rr=0,99, S7 ti¢iin R1=0,97, Sg ii¢iin iso Rr=0,99
qiymatlori alinmigdir. Gorilindilyli kimi, biitlin sorbentlor iiclin Rp
qiymatlori 0—1 intervalinda yerlosir ki, bu da se¢ilmis soraitds sorbsiya
prosesinin olverisli sokildo getdiyini gostorir. Belsliklo, Lengmiir
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izoterm modelinin yuxarida qeyd olunan sorbentlorlo sorbsiya
prosesinin izahi {igiin alverisli oldugunu sdylomak olar.

Cadval 5. Dubinin—Raduskevi¢ sorbsiya izoterminin
parametrlari.
Sorbent Sorbsiya parametrlori

(g5, mq/q) | (E, kJ/mol) | Kp.r, mol*/kJ? (R?)
S 5,65 2,8 0,4-10° 0,738
So 221,4 2,89 6:10° 0,801
S3 291,2 2.8 6:10°® 0,933
S4 16,11 0,4 3-10° 0,921
Ss 8,89 1,61 2-107 0,846
Se 384,25 3,5 4-108 0,882
S7 73,4 0,11 4-10° 0,939
Ss 7,42 5,1 0,210 0,886
So 6,62 2,5 8:-10® 0,930
Sio 8,47 7,142 1-10°8 0,521
Sii 8,47 7,142 0,3-10” 0,931

gs, R? vo Kp-r qiymatlori cadval 5-do verilmisdir. Dubinin—Ra-
duskevi¢ modelinin miqdari xarakteristikasi sorbsiya enerjisinin qiy-
motidir (E). E giymati sorbsiya prosesinin hans1 mexanizm iizro bas
verdiyi haqqinda natico ¢ixarmaga imkan verir. Molumdur ki, E qiy-
moti 8—16 kJ/mol intervalinda oldugda bu, kimyavi sorbsiya prosesi-
nin bag verdiyini, E qiymatinin 8 kJ/mol-dan asag1 olmasi iso fiziki
sorbsiya prosesini gostorir. Belolikls, bizim halda biitiin sorbentlor
iclin E qiymatinin 8 kJ/mol-dan asagi olmasi sorbentlorlo Fe(III)
ionlar1 arasinda fiziki sorbsiya prosesinin bas verdiyini gostorir.

Sintez edilmis sorbentlorls Fe(IIl) ionlarinin sorbsiyasinin
kinetik xassalorinin tadqiqi

Sorbsiya kinetikasinin dyronilmasi prosesin mexanizmi baxi-
mindan sorbsiyanin tosvir edilmasi ii¢lin faydali ola bilor. Bu isdo bir
ne¢a kinetik model, o climlodan psevdo-birinci va psevdo-ikinci tortib
modellari tadqiq edilmisdir. Tadqiqatlar gostormisdir ki, psevdo-ikinci
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tortib modeli domir (III) ionlarinin sorbsiya prosesini daha yaxs1 tosvir
edir (cadval 6).

Cadval 6. Psevdo-ikinci tartib modelinin naticalari.

Psevdo-ikinci tortib modeli

Sorbent | ge(eksp) Mq/q | k2, (/mq-s) | Qethes» Mq/q | (R?)
Sy 182,216 0,125 200 1
S 267,8 0,005 200 1
S3 373,33 0,059 363,44 1
S4 2772 0,016 111,11 1
Ss 191,28 0,007 173,91 1
Se 373,33 1,36 435 1
S7 361,27 0,004 500 0,999
Sg 91,33 0,0013 100 0,998
So 373,31 2,04 373 1
Sto 87,120 0,0023 76,92 0,991
St 150,7 0,00038 166,66 0,989

Bu kinetik modelin noticalorino asason belo qonaoto golmok
olar ki, demok olar ki, biitiin sorbentlor {iclin hesablanmis qiymaot eks-
perimental qiymato shomiyyatli doracado daha yaxindir. Bu is9 ikinci
tortib modelinin geyd olunan sorbentlorlo Fe(IlI)-in sorbsiya yolu ilo
gatilagdirilmasinin kinetik xiisusiyyatlorini tosvir etmok ii¢lin totbiq
oluna bilocoyini gostorir.

Molum oldugu kimi, temperatur sorbsiyanin siiratine vo taraz-
ligina tosir gostorir. Buna goro do sorbsiya mexanizmini daha otrafli
anlamaq moqsadils temperaturun sorbsiya prosesinag tosiri dyronilmis-
dir. Temperaturun doyismasi ilo domirin (III) sorbsiya siiroti doyisir.
Bu iso sorbsiya enerjisini qiymatlondirmays imkan verir.

Aktivlosma enerjisinin hesablanmasi ti¢lin miixtolif tempera-
turlarda siirat sabitlorinin qiymaotlori hesablanmigdir. Bu molumatlar
osasinda Arrenius tonliyindon istifado etmoklo sorbsiya prosesinin ak-
tivlosma enerjilori hesablanmigdir. Aktivlosma enerjisinin qiymatlori
Sy tgiin 12,557 kJ/mol, Ss ti¢iin 42,878 kJ/mol va Sio tigiin 33,138
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kJ/mol togkil etmigdir. S; liclin E,-nin on asag1 qiymati sorbsiya pro-
sesinin daha siiratli getdiyini gostarir, S5 vo Sio ligiin daha yiiksok qiy-
matlor iso prosesin daha bdyiik enerji baryerino malik oldugunu gos-
torir. Hesablanmis aktivlosmo enerjilorinin qiymotlori domirin (III)
sorbsiya mexanizmi haqqinda natico ¢ixarmaga imkan verir. Belo ki,
aktivlogmo enerjisinin 20 kJ/mol-dan yiiksok olmasi Ss va S1o sorbent-
lori {igiin sorbsiyanin kimyavi tobioto malik oldugunu gostorir. Bu iso
sorbsiya prosesindo domir (II1) ionlar1 ilo sorbentin torkibinds olan re-
aktiv qruplar arasinda kompleksamologolmonin tistiinliik togkil etdiyi-
ni gostarir.

Miixtalif ionlarin Fe(III) ionlarinin sorbsiyasina tasiri

Fe(Il)-in sorbsiyasina konar ionlarin tasirini vo miisayiatedici
kationlarin yol verilon miqdarini aks etdiron tadqiqgat naticalori codval
7-do verilmisdir.

Cadval 7. Konar ionlarin Fe(IIl) ionlarimin sorbsiyasina tasiri.

Konar ion Maogbul Konar ion Magbul
miqdar miqdar
Na(I) 5000 Ni(II) 200
K(I) 5000 Zn(11) 150
Ca(I) 800 W(VI) 100
Mg(1I) 650 Cd(1I) 100
Co(1) 500 AI(IID) 50
Mn(II) 350 Cu(Il) 50
Sr(1I) 210 Cr(I1I) 50
Ba(II) 200 Pb(II) 40

On yiiksok yol verilon miqdara birvalentli Na(I) vo K(I) ionlar1
malikdir. Onlar yliksok kompleksomologatirma gabiliyyatine vo yiik-
sok hidratlagma doracosinoe malik olmadiqlari ii¢lin sorbsiya prosesine
demak olar ki, tosir gostormirlar. Qalovi-torpaq metallar1 olan Ca(II),
Mg(1I), Sr(II) vo Ba(II) ionlar1 zoif tasir gostorir ki, bu da osason moh-
lulun ion qiivvesinin doyismosi ilo olagodardir. Kecid metallar1 olan
ikivalentli Mn(II), Co(II), Ni(II), Zn(II) vo Cd(II) ionlar1 sorbentin ak-
tiv morkozlori ugrunda Fe(IlI) ilo gisman raqabat apara bilar ki, bu da
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yol verilon miqdarlarin orta doracade azalmasina sobab olur. Bununla
belo, Mn(II) on az tosir gostoran iondur. Ugvalentli AI(II) vo Cr(I1I)
ionlar1 Fe(Ill)-o yaxin kimyavi tobioto malik olduglari, hidrolize me-
yilli olduglar1 vo sothdo davamli komplekslor omalo gatirdiklori ii¢lin
on ¢ox maned toradon ionlar sirasina daxildir. On giiclii tasiri Cu(Il),
Pb(IT) vo W(VI) ionlar1 gostorir ki, bu da onlarin yiiksok komplekso-
mologoatirma qabiliyyati vo sorbentin reaktiv qruplart ils rogabatli so-
kildo birlogmasi ilo slagadardir. Naticads, homin ionlarin yol verilon
miqdar1 shomiyyatli doracado mohdudlasir.

R3 vo R4 reaktivlari ilo domirin (III) ekstraksiyali-fotomet-
rik analizi

Domirin (ITI) 4-((E)-(2-((2-((1R)-2-(1,5-dimetil-3-okso-2-fe-
nilpirazolidin-4-il)-4,4,5-trimetil-4,5-dihidro-1H-11*,2A* 3-triazol-1-
il)etil)amino)-4-okso-pentan-3-il)diazenil)-1,5-dimetil-2-fenilpirazo-
lidin-3-on (R3) vo 4-[2-(2,4-dioksipentan-3-il)hidrazinil|benzolsulfo-
namid (R4) ilo ekstraksiya imkanlar1 6yronilmisdir. Ekstraksiya prose-
sina tosir edon asas amillor, o ciimlodon miihitin tursulugu, iizvi holle-
dicinin tobiati, fazalarin tomas miiddoti vo kompleksin davamliligi tod-
qiq edilmisdir. Ekstraksiyanin effektivliyini artirmaq moaqsodilo miix-
tolif lizvi ekstragentlor Oyronilmis vo onlarin arasinda on yaxsi naticoni
yliksok ekstraksiya doracasini tomin edon butanol-1 géstormisdir. Tod-
giqatin naticalori codval 8-do toqdim edilmisdir.

Cadval 8. Fe(IIl) iiciin ekstraksiyali fotometrik tadqiqatin optimal
xarakteristikalari.

Parametr R3 R4

Rong Qirmizi-gohvayi | Qirmizi-gohvoyi
Tadqiq olunan pH 1-6 1-6

intervali

Maksimal ekstraksiyanin | 5 5

pH giymati

Uzvi halledici Butanol-1 Butanol-1
Ekstraksiya zamani, doaq 3 3

Amaks, NIM 490 490
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Molyar udma omsali, & 6,1-10* 4,9-10°
(I/mol-sm)

R,% 89.4 86

Ber gqanununa tabeolma 0,112-3,36 0,112-3,36
intervali, (mkqg/ml)

Korrelyasiya omsali 0,975 0,99
Paylanma omsali 124 5
Ekstraksiya faktoru 50 50

Toyin olunma hoddi 0,077 0,08
(mkg/ml)

Cadvalds togdim olunan naticalor gostorir ki, R3 vo R4 reaktiv-
lori tadqiq olunan komponentlo sabit qirmizi-gohvayi komplekslor
omolo gotirir. Bu komplekslorin maksimal ekstraksiyasi iizvi halledici
kimi butanol-1 istifads edildikdo pH=5-do alds olunur. Hor iki reaktiv
ticlin optimal ekstraksiya miiddati 3 doqiqgo toskil edir, is1q udulmasi-
nin maksimumu iso 490 nm dalga uzunlugunda miisahido olunur. R3
reaktivi R4 ilo miiqayisado molyar isiqudma omsalinin vo paylanma
omsalinin chomiyyotli doracodo daha yiiksok qiymatlori ilo xarakterizo
olunur ki, bu da onun daha ytiksok hossasliga vo ekstraksiya effektiv-
liyino malik oldugunu gostorir. R3 {i¢iin kompleksin ekstraksiya dora-
cosi do daha yiiksok olub 89,4%, R4 iigiin iso 86% toskil edir. Hor iki
reaktiv eyni 0,112-3,36 mkqg/ml qatiliq intervalinda Ber qanununa ta-
be olur va yiiksok korrelyasiya omsallarina malikdir ki, bu da doracali
grafik asililiginin xattiliyini tosdiq edir. Asag1 askarlanma hodlori is-
lonib hazirlanmis metodikalarin maddonin mikro miqdarlarinin toyin
edilmoasinds totbiq oluna bilocayini gdstoarir.

Omolo golon kompleksin torkibinde komponentlorin nisbati
izomolyar seriya, tarazliin siirligmosi vo Starik—Barbanelin nisbi ¢1-
x1im metodu ilo miisyyon edilmigdir. Komponentlor 1:2 nisbatindadir.
Astaxov lisulu ilo kompleksomalagalma noticosindo amals golon pro-
tonlarin say1r miioyyon edilmis vo miivafiq komponentlorin nisboti
osaslandirilmigdir. Miioyyon edilmisdir ki, pH=4-5 intervalinda

Ig (i'-i’-ui—iii‘-m)_m pH-dan asililiq qrafikinin tangensinin meyli 2-ya bo-
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rabardir vo kompleksomalogatirici Fe(OH)>" formasindadir. Bu, li-
qandla reaksiya zamani 2 protonun avaz olundugunu gdéstorir. On kigik
kvadratlar tisulu ilo doracali gqrafike uygun tonlik hesablanmigdir: R3
iictin A=0,176x+0,097, R4 tiglin iso y=0,148x+0,032.

Tadgiqatlar zamani miixtalif ionlarin butanol-1 ilo ekstraksiya-
ya tosiri oyranilmisdir. Noticolor codval 9-da gdstorilmisdir.

Cadval 9. Konar ionlarin Fe(IIl) ekstraksiyasina tasiri

fon [onlarm kiitla fon [onlarm kiitla
nisbati nisbati

R3 R4 R3 R4

Na(l) | 2040 | 2000 | Co(Il) 2250 | 2000
K(I) 3010 3000 Cu(Il) 480 450
Mg(Il) | 1500 | 1500 | Pb(Il) 2000 | 2000
Ca(ll) | 250 200 Sr(Il) 750 800
Ba(ll) | 8700 | 8000 | AIQI) | 650 750
Zn(l) 3000|2500 | Cr(l) | 300 450
Cd(I) | 5000 | 4500 | Ti(IV) | 460 410
Mn(l)  |2590 | 2500 | Mo(VI) | 810 750
Ni(l) | 2700|2800 | W(VI) | 450 400

Noticolor gostormisdir ki, bu metodika yiiksok se¢iciliklo xarak-
terizo olunur. Cadval 9-da verilmis molumatlara asason, todqiq olunan
ionlarin oksariyyati R3 vo R4 reaktivlori ilo Fe(Ill)-in kompleksomalo-
golmo prosesino minimal tasir gostorir. Ligandlar Ba(II), Cd(II), K(I),
Zn(II), Ni(II) vo Mn(II) ionlarinin istiraki soraitindo on yiiksok davam-
liliq niimayis etdirir. Bu, homin ionlar ii¢iin yol verilon kiitlo nisbatlo-
rinin an yiiksak qiymatlori ilo tosdiq olunur.

Eyni zamanda, Ca(Il), Cr(Ill), Cu(Il), Ti(IV) vo W(VI) ionlar1
on giiclii manes toradici tasir gostarir ki, bu da nisbaton asag1 yol ve-
rilon nisbatlorlo xarakterizo olunur. Tadqiq olunan kationlarin oksariy-
yati iiglin R3 vo R4 reaktivlori iizro hesablanmis kiitlo nisbotlori bir-
birino yaxindir ki, bu da onlarin oxsar segiciliyo malik oldugunu gos-
torir.
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R3 ligand1 ayri-ayri ionlarin tasirine qarsi bir qodar yiiksok da-
vamliliq niimayis etdirir, R4 ligandu isa bazi diger elementlor iiciin da-
ha yaxs1 naticolor gostorir. Yol verilon kiitlo nisbatlorinin qiymatlori
yiiksok haddo malikdir ki, bu da reaktivlorin Fe(Il)-o qars1 yiliksok se-
ciciliyini gostorir. Basqa s6zlo, konar ionlarin shamiyyatli qatiliglari-
nin igtiraki soraitinds belo metodika yliksok segiciliyi ilo forqlonir.

Beloalikla, alda edilmis naticalors asason, R3 vo R4 ligandlarinin
coxkomponentli torkibo malik miirokkab obyektlordo Fe(Ill)-in ekst-
raksiya yolu ilo qatilagdirilmasi va toyin edilmasi ligiin effektiv sokilds
istifads edila bilocayini sdylomak olar.

Islonib hazirlanmis metodikalarin  miixtalif obyektlora
tatbiqi

Miirakkab obyektlords tigvalentli domir ionlarinin mikro miqg-
darlarinin toyin edilmosi zamani miixtalif sintetik sorbentlorin, homgi-
nin ekstraksiya tisullarinin totbiqi imkanlar tadqiq edilmisdir. S1—S1;
sorbentlori ilo gatilasdirmadan sonra miirokkob obyektlordo domirin
(IIT) mikro migdarinin toyini iizra alinmis naticolor ICP-OES naticolori
ilo miiqayiso edilmis vo cadval 10-da togdim olunmusdur.

Cadval 10. Miirakkab obyektlords Fe(III) miqdarmmin S;-Si
sorbentlari ilo tayini (n=5, P=0.95)

Obyekt Sorbent | Reagent 74 tpr S Sr
T

Qarabasagq, Sa R (0,358+0,013)-10° | 0,039
% ICP-OES | (0,371+0,013)-10° | 0,043
Se Ri (0,491£0,019)-10° | 0,028
ICP-OES | (0,499+0,018)-10 | 0,031
Qirmizi Ss Ry (0,774+0,027)-10° | 0,027
lobya, % ICP-OES | (0,78+0,028)-107* 0,031
S7 Ri (0,672+0,038)-10 | 0,049
ICP-OES | (0,679+0,039)-10° | 0,051
Ispanaq, % Sio Ry (0,299+ 0,01)-107 0,025
ICP-OES | (0,311£0,01) -10° | 0,029
Sii Ri (0,225+0,01) -10° | 0,032
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ICP-OES | (0,236+0,01)- 103 | 0,035

Gobalok, % S1o R 0,127+ 0,01)- 102 | 0,047
ICP-OES | (0,142+0,01)- 103 | 0,051

S R, (0,123£0,01)-10° | 0,041

ICP-OES | (0,132+0,01)- 10 | 0,045

Qargidal, S1o R, 0,329+ 0,012)- 10 | 0,031
% ICP-OES | (0,341+0,013): 10° | 0,034
Brokkoli, % | S R, 0,157+ 0,01)- 103 | 0,039
ICP-OES | (0,168+ 0,01)- 102 | 0,043

Iemoli su, Sz R, (0,772+ 0,032)-10° | 0,037
mq/l ICP-OES | (0,789+0,04)-10° | 0,044

So R, 0,876+ 0,041)-10° | 0,041

ICP-OES | (0,887+0,048)-10° | 0,047

Doniz suyu, Sz R, 0,672+ 0,029)-10° | 0,037
mq/l ICP-OES | (0,691+0,033)-10° | 0,042

So R, (0,716 0,025)-10° | 0,031

ICP-OES | (0,729+0,029)-10° | 0,035

Cadvalds togdim olunan naticolor miixtalif qida obyektlorindo
va su niimunalorinds domir (I1T) ionlarinin migdarinin S;—S1; sorbent-
larindon istifado etmokls toyin edilmosini oks etdirir. Alinmis orta ga-
tiliq qiymaotlori yiiksok tokrarolunma doracasi ilo xarakterizo olunur ki,
bu da nisbi standart konarlasmanin (S;) asag1 qiymatlori ilo tosdiq edi-
lir vo totbiq olunan analiz metodikasinin doqiqliyini vo etibarliligini
gostorir. Alinmig naticolorin ICP-OES naticalari ilo miiqayisasi onla-
rin yaxst uygunlugunu gostorir. Umumilikds, codvaldoki molumatlar
todqiq olunan sorbentlorin effektivliyini vo onlarin gida vo su niimu-
nalorindo domirin (III) mikromiqdarlarinin toyin edilmaosi tigiin prak-
tiki totbiginin miimkiinliiyilinii tosdiq edir.

Miirakkab obyektlordo domirin (IIT) ekstraksiyali fotometrik
analizi {lizro naticolor codval 11-do verilmis vo ICP-OES analizinin
molumatlar ilo miiqayiso edilmisdir.
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Cadval 11. Miixtalif obyektlordo Fe(Ill) ionlarinin ekstraksiyah
fotometrik iisulla tayini (n=5, P=0.95).

Obyekt Reaktiv Fa torS St
=

Alma R, (0,549+0,036)-1073 0,057
(Quzilohmod) | ICP-OES (0,561+0,041)-1073 0,063
Alma R, (0,567+0,035)-10 0.055
(Simirenko) ICP-OES (0,576+0,035)-10 0.054
Feyxoa, % R, (0,239+0,013)-1073 0,048
R; (0,237+0,014)-1073 0,051
Ry (0,2410,012)-1073 0,045
ICP-OES (0,24+0,012)-10° 0,044
Spanaq, % R (0,578+0,029)-103 0,044
ICP-OES (0,586+0,032)-10 0,048
Qirmiz1 lobya, R (0,478+0,022)-103 0,041
% R3 (0,451£0,025)-10 0,049
R4 (0,437+0,023)-10 0,046
ICP-OES (0,486+0,022)-10 0,039
Gobalok R, (0,341£0,014)-10° 0,037
(Sampinyon) R; (0,345+0,014)-10 0,035
R4 (0,349+0,016)-103 0,041
ICP-OES (0,353+0,017)-10°3 0,044
Doniz suyu, R, (0,199+0,005)-107° 0,021
mq/l R; (0,184+0,005)-10°3 0,025
ICP-OES (0,189+0,006)-10°3 0,026

Togdim olunan naticolor Ri, R3, R4 reaktivlerindon vo ICP-
OES iisulundan istifado etmokls qida mohsullarinda vo su niimunsles-
rinds todqiq olunan komponentin miqdarinin toyin edilmosini xarak-
terizo edir. Miixtolif lisullarla miisyyon edilmis qiymatlor bir-biri ilo
yaxs1 uygunluq toskil edir ki, bu da aparilmig analizin etibarliligin1 vo
diizgiinlilyiinii tosdiq edir. Umumilikds, naticalor géstarir ki, bu meto-
dikalar miixtolif obyektlorin analizinds effektiv sokildo totbiq oluna
bilor vo olds edilmis molumatlar ICP-OES spektroskopiyasinin noti-
calari ilo yaxs1 miiqayiss olunur.
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NOTICOLOR

. Damirin (IIT) mikromiqdarlarinin tayini tiglin yeni qatilagdirma me-
todikalar1 islonib hazirlanmisdir. Todqiqat ¢orcivesindo domirin
(III) sulu mohlullarda vo miixtolif miirokkab obyektlorde sorbsiya
va ekstraksiya tisullari ilo qatilagdirilmasi otrafli 6yronilmisdir.

. Domirin (IIT) sorbsiya tisulu ilo qatilagdirilmasinin hoyata kegiril-
masi liclin malein anhidridi-stirol sopolimeri vo miixtolif aminlor
osasinda sorbentlor (Si—So) sintez edilmisdir. Alimmis sorbentlor-
dan ikisi alava olaraq Ro reaktivi ilo modifikasiya edilmisdir va Sio
vo Si1 sorbentlori alinmigdir. Iki yeni kimyovi reagent (R3 vo Ra)
sintez edilmis vo monokristallar1 alinmigdir.

. Sintez edilmis sorbentlorin torkibi [Q-spektroskopiya metodu ilo
todqiq edilmisdir. Reaktivlo modifikasiya edilmis sorbentlor hom-
¢inin SEM/EDS vo UB/goriinon spektroskopiya tisullari ilo, tempe-
ratura davamliliglari iso termiki analiz metodlart vasitasilo dyranil-
migdir. Alinmis R3 vo R4 reagentlorinin qurulusu rentgen qurulus
analizi metodu ilo dyronilmisdir.

. Domirin (IIT) sorbsiyas1 zaman1 alinmig sorbentlorin asas sorbsiya
xarakteristikalar1 dyronilmis vo sorbsiya prosesinin optimal soraiti
mioyyon edilmisdir. Sorbsiya prosesinin tosviri liglin miixtalif mo-
dellordon, xtisusilo Lengmiir, Freyndlix vo Dubinin—Raduskevig
modellorindon istifado edilmisdir. Sorbsiya kinetikas1 psevdo-bi-
rinci vo psevdo-ikinci tortib modellari vasitosilo todqiq edilmisdir.
Sintez edilmis sorbentlor ilo domirin (III) desorbsiyasi todqiq edil-
mis vo optimal eluent miioyyon edilmisdir. Miioyyon edilmis para-
metrlor sorbentlorin effektiv regenerasiyasina vo tokrar istifadosino
imkan verdiyini gostormisdir.

. Ri1, R3 vo R4 reagentlorindon istifads etmoklo Fe(Ill)-in ekstraksiya
iisulu ilo gatilagdirilmasi metodikasi islonib hazirlanmis vo ekstrak-
siyanin osas parametrlori miioyyon edilmisdir.

. Miixtolif konar ionlarin, xiisusilo Na(I), K(I), Ca(II), Mg(II), Ni(II),
Co(II), Mn(I1), Zn(IT), Cu(II), W(VI) vo digar ionlarin Fe(III) ionla-
rinin qatilagdirilmasina tosiri tadqiq edilmisdir. Miisyyon edilmis-
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dir ki, konar ionlarin kifayst qodor artiq miqdart domirin (III) toyi-
nino mane olmur, bu da toklif olunan metodikalarin yiiksok secici-
liyo malik oldugunu gostarir.

. Islonib hazirlanmis gatilasdirma metodikalari tabii vo sanaye mon-
soli niimunolordo — meyvolordo (miixtalif alma sortlari, ¢iyalok,
orik vo s.), yarma vo donli bitkilords (qarabasaq, qargidali, lobya),
icmoali vo doniz sularinda va s. domirin (IIT) mikromiqdarinin toyini
iclin ugurla sinagdan kegirilmisdir.
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