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Metal ionlarumin mikromigdarlarimn tayini zamam aywma va qatilasdirma metodlarindan istifads
olunur. Bu moagsadlo miixtalif tabii va sintetik polimer sorbentlordon istifads etmak daha alverislidir.
Torkibinda miixtolif amin fragmenti saxlayan sintetik polimer sorbentlordsn palladium (II) ionunun
sorbsiyasimin tadqiqinda genis istifado olunur. Ciinki tabii sorbentlordon forgli olaraq, Ssintetik
sorbentlarin sorbsiya xassalori daha yiiksak olur. Malein anhidridi stirol sopolimeri asasinda formaldehid
va norsulfazol amin fragmentinin istiraki ilo yeni polimer sorbent sintez edilmigdir. Sintez olunmusg
sorbent IQ metodu il> identifikasiya edilmisdir. Sorbentin va onun metalla amala gatirdiyi polixelatlarin
temperatura qarsi davamliligt termoqravimetrik analiz  metodu ilo  miiayyon olunmusdur. Optimal
saraitda Pd (1) ionlarimin sorbsiya va desorbsiyast miiayyan edilmisdir.

Giris. Elementlorin mikromiqdarlarinin toyini zamani hosassligi artirmaq lciin segici
qatilagdirma vo ayirmada torkibinds xelatomalogatirici funksional analitik qrup saxlayan polimer
sorbentlorin todqiqi vo analitik totbiqi arasdirilir. Xelatomalogatirici iondoyisdiricilor hagqinda
odobiyyatda kifayot qodor molumat var [1-3]. Odobiyyatdan molumdur ki, polimer xelat
sorbentlor toyinatin sadoliyi, siirotli vo yiiksok effektliyino goro daha ¢ox shomiyyoto malikdir.
Polimer xelat sorbentlor matrisada olan kimyavi aktiv qrup ilo xarakterizo olunur. Bu kimyavi
aktiv qruplar mohlulda olan metal ionlarla xelatlar vo ion assosiatlar1 yaratmaq xassasino
malikdir. Kompleksomologatirici sorbentlordo sorbsiya prosesi osason nocib metal ionlarinin
funksional qruplarla kompleks omolo gotirmosilo yaranir [4-6]. Molumdur ki, palladium ionu
digor metallardan forqli olaraq, turs miihitds torkibinde azot vo kiikiird saxlayan ligandlarla daha
davamli kompleks omologatirmok xassasine malikdir. Bununla yanagsi, palladium(Il)-un
sorbsiyast liciin nozardos tutulan heterotsklik azo vo aminoqruplar saxlayan sorbentlordir [7-9].

Sorbentin segiciliyi funksional qrupun tebiotindon vo onun mohluldaki formasindan
asihidir. Sorbsiya xassasi vo sorbentin selektivliyino tosir edon amillordon biri do polimer xelat
sorbentlorin sintezi tisuludur . Son zamanlar genis yayilan iisullardan biri do sopolimers miixtalif
amillorin modifikasiyast tsuludur. Bu mogsod ilo malein anhidridi-stirol sopoliimerino
norsulfazol amin fragmenti kimyovi modifikasiya edilorok yeni sorbent sintez edilmisdir.
Almmis sorbent 1Q metodu ilo identifikasiya edilmisdir. Sorbentin sorbsiya xassolori-miihitin
tursulugunun tosiri, prosesin zamandan asililigl, ion qilivvesinin vo desorbsiya prosesinin tosiri
Oyronilmisdir.

Tacriibi hissa.

Cihazlar vo mahlullar. 10° mgq/1 gatiligh Pd(Il) ionunun mohlulu PdCl, (k.t.) duzundan
hazirlanmis vo qatiligi standartlarla miiqayise edilorak doqiqlosdirilmisdir. Pd(II) ionunun
mohlulda tarazliq gatilig1 pirohallol asashi 2,2,3,4 tetrahidroksi 3sulfo 5' xlorazobenzol reaktivi
ilo spektrofotometrik metodla toyin edilmisdir. Miihitin pH-n1 sabit saxlamagq li¢iin ammonium-
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asetat bufer mohlulundan (pH 3- 11) vo HCI fiksanalindan (pH 0-2) istifade edilmisdir. KOH
mohlulu KOH-in hesablanmis kiitlosinin distillo suyunda hall edilmasi ilo hazirlanmis vo standart
HCI mohlulu ilo titrlonorak qatiligi doqiqlesdirilmisdir. Mahlullarin optiki sixliglar1 KFK- 2
fotokalorimetrindo (A=490 nm-do ) Olglilmiisdiir. Mohlullara pH-na pHS-25 markali siiso
elektrodlu ionomer vasitosilo nozarot edilmisdir. "Varian 3600 FI- IR" -do sorbentin 1Q-spektri
vo “STAPT 1600 cihazinda termoqrammasi dyronilmisdir.

Metodika. Yeni norsulfazol fragmentli xelatomalogatirci polimer sorbent sintez
olunmusdur. Bunun ii¢lin molum metodika ilo malein anhidridinin (k.t.) stirolla (k.t.) benzol
mohlulunda, su hamaminda [80-85°C, 120 doq] radikal sopolimerlogsmosi aparilmigdir. Alinmig
sopolimer vakuumda qurudulmusdur. Alinmis sopolimerin iizorino formaldehid vo norsulfazol
hesablanmis miqdar1 (suda holl edilorok) olavo edilmisdir. Alinmis sorbent su ilo yuyularaq
50°C-do vakuumda sabit ¢okiya godor qurudulur. Pd(IT) ionunun udulmus migdarin1 miisyyon
etmok ligiin fotometrik metoddan istifado edilmisdir. Tarazliq halinda palladium (II) ionunun
qatilig1 fotometrik sorbsion analiz metodu ilo miioyyon edilmisdir. Pd(II) pH 4-do turs miihitdo
TSXAB (2,2, 3,4 tetrahidroksisulfoxlorazobenzol) reaktivi ilo qarsilighh tosirdo olaraq
(maksimum is1q udmasi A=490 nm dalga uzunlugunda) rongli kompleks amolo gatirir [12].

Naticalar va onlarin miizakirasi.

Sorbentin identifikasiyasi. Alinmis sorbent 1Q-spektroskopiya metodu ilo identifikasiya
olunmusdur [10-11]. Benzol halgasinin C-H deformasiya (603, 739, 810, 833, 1005 cm™) vo
valent rogsleri (2857 em™); CH vo CH; qruplarinda olan C—H rabitosinin deformasiya (145 em™)
vo valent rogsleri (2925 cm™); N-H olaqosi deformasiya (1539, 1600 cm™) ve valent rogslori
(3111-3361 cm™); Tursu qrupunda olan C=0 valent rogsleri (1733 cm™); tursu qrupunda olan C—
O valent rogslori (1270 cm™); Miirokkasb efir qrupunda olan C=0 valent rogslori (1733 cm™);
Miirokkeb efir qrupunda olan C—O valent ragslori (1005, 1199 cm™); Ca—N rabitesindo olan
valent rogslori (1340 cm™); SO.—N rabitesinds olan valent ragslori (1270 cm™).

48 B03.739 4.280
810.145 13115
13 BII636 13.760 A
1005.530 6406
1 1199.739 22485
1270.325 (35,395 !
z " 1340.908 15(389 |
E 1395088 3|04
E 1ol 2857 529 0.010
= 733,625 0.000
e 3ES. 340 0223
5 648402 0.000
| 556719 4.131
B 596.015 £6.536
! 1600.884 24 458 976045 59454
7 2925813 4255 [in iz 70004
3361702 12432 13955257 0.000
B_
' | ' ' ' ' | ' ' ' ' | ' ' ' ' 1 ' ' ' ' 1 ' ' ' ' 1 ' ' ' ' 1 '
3600 2000 2600 2000 1500 1000 500

YWavenumber

Sakil 1. Norsulfazol fragmentli sorbentin IQ spektri
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Sakil 2. Norsulfazol fragmentli sorbentla Pd(Il) ionunun 1Q spektri

Sorbentin 1Q spektrindo 3352-2725 sm"1 [karboksil qrupundaki -OH grupunun valent
ragslori, homginin -NH qrupunun valent ragslori (2922-2724 sm"1)], 1775-821 Ssm"1 (karboksil
grupundaki -C=0 qrupunun valent ragslori), 1775-1455 sm"1 (C-H valent rogslori vo N-H
grupunun deformasiya ragslari),' 1594-1455 sm (benzol halgasinds C-C valent ragsleri), 721-850
sm"1 (benzol halgasinds C-C deformasiya ragslori) tezliklordo udulmasi miisahids olunur.

Sokil 1 va 2-do IQ spektroskopiyanin naticalorindon aydi olur ki, sorbent bidentant ligand
kimi koordinasiya olunur.

Sorbentin temperatura qarst davamliligi termoqravimetrik metodla aparilmisdir. Sorbentin
onun Pd(II) ionu ilo omolo gotirdiyi polixelatin temperatura qarst davamliliginin miiqayisosi
gostorir ki, polixelatlar sorbento nisboton temperatura qarst daha davamhidir. Sorbentin
termoqrammasindan (sok. 3) malum olur ki, 150°C-do endotermik effektlo miisahido olunan
suyun vo digor qarisiglarin ayrilmasi bagverir (kiitlo azalmasi-17,04%), 70-209°C temperatur
intervalinda zoif endotermik effektlo miisahido olunan makromolekulun destruksiyasi vo
destruksiya olunmus fragmentlorin oksidlogsmosi (vo ya yanmasi) hesabina kiitlo azalir (kiitlo
azalmasi-42,67%), 391-724°C temperatur intervalinda giiclii ekzotermik effektlo miisahido
olunan polimerin tam yanmasi bas verir (kiitlo azalmasi-35%). Sorbent-Pd(Il) polixelatinin
termoqrammasindan (sok. 4) molum olur ki, 100 °C-do endotermik effektlo miisahido olunan
suyun vo digor qarisiglarin ayrilmasi bas verir (kiitlo azalmasi-8,8%), 164-351°C-do zoif
endotermik effektlo miisahido olunan makromolekulun destruksiyasi vo destruksiya olunmus
fragmentlorin oksidlogsmosi (vo ya yanmasi) hesabina kiitlo azalmas1 zoif siiratlo bas verir vo
sorbentin 6zii ilo miiqayisados kiitlo azalmasi 35,34% azdir (kiitlo azalmasi-16,8%). Bu sorbent
fazada davamli xelat tsikllorinin omolo golmesi ilo olagadardir. 350-700°C temperatur
intervalinda giiclii ekzotermik effektlo miisahids olunan yanma bas verir (kiitlo azalmasi1-62,4%).
Prosesin sonunda gotiiriilmiis kiitlonin 50,26%-1 qaliq (PdO) soklindo galir.

pH-In sorbsiya prosesino tasiri. Xelatomologatirici sorbentlorin tursu-ssas xassolori
onlarin vacib xarakterstikalarindan biridir vo ohamiyyatli doracads sorbentlorin selektivliyini
miioyyan edir. Xelat sorbentlor cox vaxt miirokkeb kimyavi qurulusa malik olurlar, yoni polimer
sorbentin torkibindo xelatomalogatirici qruplardan basqa diger kimyavi aktiv qruplar ola bilor vo
xelatomalogatirici sorbentin sorbsiya xassalorino onun torkibinds olan biitiin ionogen qruplarin
voziyyati tosir gostorir. Alinmis sorbentin (pHopt=6) dalga uzunlugunda miisahido edilir.
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Norsulfazol fragmentli xelatomologatirici sorbent ilo Pd(II) ionunun sorbsiya prosesino miihitin
pH-n1n tasiri yronilmisdir
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Sakil 3. Norsulfazol fragmentli sorbentin termogrammasi
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Sakil 4. Norsulfazol fragmentli sorbentlo Pd(Il) ionunun termogqrammast.
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Tacriibo gostorir ki, todqiq olunan heterogen sistemdo turs miihitdon zoif turs vo neytral
miihito dogru Pd(II) ionlarmin paylanma omsalinin giymoti artir. Maye fazanin pH-nin asagi
qiymatlorinde (pH 0-3) paylanma omsalinin qiymatinin kigik olmasi makromolekullarda olan
funksional qruplarin protonlasmis formada olmasi va polimer sorbentin sismo doracosinin kigik
olmast ilo olagadardir. Sulu mohlulda pH-4 intervalinda gostorilon metal ionlar1 ilo yanasi,
hidroksokomplekslor soklindo do mdvcud olur. Tadqiq edilon metal ionlarinin optimal sorbsiya
pH-n 4-6 intervalinda olmasi sorbsiyanin osason ionlasmis forma (HR’, R%) ilo getdiyini
gostarir. Alinmig sorbentin optimal pH-1 pH-6 intervalinda miisahido olunur.

Sorbsiya prosesinin zamandan asiliigi. Statik soraitdo optimal pH miihitinds (pH-6) ion
qilivvasinin sabit qiymatindo sorbsiya tocriibasi qoyulmus vo miixtolif zaman fasilolorindo maye
fazadan alikvot hisso gotiiriilorok mohlulda metal ionunun qatiligl toyin edilmisdir. Tocriiba
gostorir ki, malein-anhidridi stirol sopolomeri osasinda alinmis norsulfazol fragmentli
xelatomomlogatirici sorbenti ilo sorbsiya tarazligi 1,5 saat orzinds yaranir.

Qatihi@in tasiri: Pd(I) ionunun sorbent ilo udulmasinin maksimum qatiligi 80 mqg/m1-dir.
(STmax=451,160mqg/q).

Cadval 2.
Pd(1]) ionunun sorbentlo amalo gotirdiyi sorbsiya prosesinin metalin gatiligindan asililig
2+
CPd™) | 4 8 10 20 40 60 80
mag/ml
A - - 53,200 | 49,653 | 134,418 | 281,960 | 382,330 | 451,160

fon qiivvasinin tosiri: Sorbsiya prosesinin mohlulun ion qiivvesinden asililig1 todgiq
edilmisdir. Malumdur ki, ion qiivvesinin asagi qiymotinds polimer matrisada olan funksional
aktiv qruplarin bir-biri ilo qarsiliglt tosiri naticesinds titrloma oyrisindo sigrayis sahosi geyri-
doqiq olur vo ya {imumiyyotlo olmur. Buna goro do sorbentin potensiometrik titrlonasi
indefferent elektrolit - KCI fonunda ion qiivvesinin sabit u=1 mol/l qiymatindo aparilmisdir.
Maye fazanin ion qiivvasinin 0,8 mol/1 qiymotino qodor artmasi sorbsiya doracasine ciddi tosir
etmir. lon qiivvesinin sonraki artimi1 Pd(II) ionun sorbsiya deracasinin azalmasina sabab olur.

Desorbsiyanin tasiri: Tutumu vo formasi eyni olan gablara torkibindo eyni miqdarda
metal ionu olan borabor kiitloli sorbent niimunslori olave edilir. Maye fazanin hocmini vo
tursularin qatiliglarin1 doyismoklo desorbsiya tocriibalori qoyulmusdur. Udulmus Pd(II) ionunun
polimer sorbentdon desorbsiyasina miixtolif mineral tursularin ( HCIO4 , HNO3 , H3PO,4 , HCI)
vo onlarin qatiligmin tosiri dyronilmisdir. Tocriibo gostorir ki, HCIO,4 tursusu daha yaxsi
desorbsiya etmok qabiliyystino malikdir. Desorbsiya prosesindo perxlorat tursusunun optimal
gqatiligimi miioyyon etmok {iglin  tursunun miixtolif qatiliginda desorbsiya tocriibolori
goyulmusdur. Desorbsiyadan sonra adsorbent 6z sorbsiya xassosini itirmir. Alinmis sorbentdon
tokrar gatilagsdirmada istifads etmok olar.
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PE3IOME
KOHIEHTPUPOBAHME U UCCIIEAOBAHUE UOHOB NAJIJVIAIUSA (11) C HOMOIIBIO
MNOJIUMEPHOI'O COPBEHTA, COJAEPXAIIETI'O ®PATMEHTBI HOPCYJIb®A30JIA
TI'awmumosa 3.H., Aounosa Y.M., Hvipazoe @.M.

Knwuesvie cnosa: copbyus, nopcyaibason, ceyujenue, MaieuHo2oaH2uopuo, Conoaumep,
cunmemuyecKuil noaumep
Ha ocHoBe comonmumepa CTHpOia MaJeMHOBOTO aHTHApPUAA B MPHUCYTCTBUH (opMalbaeruia u

Hopcynb(hazona ObIT CHHTE3UPOBAH HOBBIM MOMUMEpHBIH copOeHT. IlomydeHHbI copOeHT ObLT
uneHTuunuposad MetooM MK-criekrpockonum.

SUMMARY
STUDYING PALLADIUM (11) ION BY CONCENTRATION
WITH NORSULFAZOLE FRAGMENTED POLYMER SORBENT.
Hashimova E.N., Abilova U.M., Chiragov F.M.

Key words: sorption, norsulfazole, thickening, maleic anhydride, copolymer, synthetic polymer
Based on a copolymer of styrene maleic anhydride in the presence of formaldehyde and

norsulfazole a new polymeric sorbent was synthesized. The obtained sorbent was identified by the
method of IR-spectroscopy.
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