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Annotatsiya

Ushbu tatqiqodda yangi yuqori samarali, selektiv, tejamkor analitik reagent Fe (Ill) ionini aniglash uchun tavsiya
etildi. Nitrozo-R-tuzi sorbentga immobillandi va nur qaytarish spektrlari orqali analitik signal o‘lchandi. Tashuvchi sifatida
polietilenpoliamin bilan modifikatsiyalangan poliakrilonitril (PPF) tolaga immobilizitsiyalangan 1-nitrozo-2-naftol-3,6-
disulfokislotasining dinatriyli tuzi (nitrozo-R-tuzi) foydalanildi. Komplekslar hosil bo‘lish mexanizmlari o‘rganildi va optimal
sharoitlar tanlandi. Natijalar shuni ko‘rsatdiki temir (Ill) ionining immobillangan nitrozo-R-tuzi bilan kompleksi mol
nisbatlari 1:1 bo‘lganda hosil bo‘ladi. Natijalar nur yutish, nur qaytarish spektrlari va IQ analizlar bilan isbotlandi.

AHHOMauus

B daHHOM uccnedosaHuu npednazaemcsi HO8bIlU 8bICOKO3GhGheKMUBHbIU, CENeKMUBHbIU U 3KOHOMUYHbIL
aHanumuyeckul peazeHm 0ns onpedesneHus uoHos Fe (lll). Humposo-R conb bbina ummobunusogaHa Ha copbeHme, u
aHanumudyeckuli cueHarsn Uu3Mepsisics ¢ MOMOWbIO CIEKMPO8 ompakeHus. Hampuesasi conb 1-HUMpo30-2-Hagpmori-3,6-
oucynbghoHogol Kucsomsl (HUMPO30-R conb) bbina umMmoburu3oeaHa Ha 60/I0KHax nonuakpunoHumpuna (PPF),
MOOUhUUUPOBaHHBIX  MOMUIMUIEHNONUaMUHOM 8 Kadyecmee Hocumensi. W3yyeHbl MexaHU3sMbl 06pa3oeaHusi
KOMIIeKco8 U 8blbpaHbl onmumaribHble ycrioeusl. Pe3ynbmambl rokasanu, 4mo Komrjekc uoHos xenesa (lll) ¢
umMmobusiuzoeaHHolU HUMPO30-R conbio 0bpadyemcsi npu  MOMSpPHOM coomHoweHuu 1:1. Pe3ynbmambi Obiniu
nodmeepx0eHb! C MOMOWbIO aHanu3a rnoanoweHuss, ompaxamersibHbix criekmpos u |Q-aHanu3os.

Abstract

This research proposes a new highly efficient, selective, and economical analytical reagent for the detection of
Fe (lll) ions. Nitrozo-R salt was immobilized on a sorbent, and the analytical signal was measured through reflectance
spectra. A sodium salt of 1-nitrozo-2-naphthol-3,6-disulfonic acid (nitrozo-R salt) was immobilized on polyacrylonitrile
(PPF) fibers modified with polyethylene polyamine as a carrier. The mechanisms of complex formation were studied, and
optimal conditions were selected. The results indicated that the complex of iron (lll) ions with immobilized nitrozo-R salt
forms at a molar ratio of 1:1. The results were confirmed through absorbance, reflectance spectra, and IQ analyses.
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Kalit so‘zlar: temir (lll), 1-nitrozo-2-naftol-3,6-disulfokislotasining dinatriyli tuzi , immobilizatsiya, PPF tola, IQ va
nur qaytarish spektroskopiya

Knroyeenlie cniosa: xeneso (lll), Hampuesas cornb 1-HUMPO30-2-Haghmori-3,6-0ucynibghOHO80U KUCIOMbI,
ummobunusayusi, 8oniokHo PPF, IQ u ompaxxamesibHasi CrieKmpOoCKOrusl.

Key words: iron (Ill), sodium salt of 1-nitrozo-2-naphthol-3,6-disulfonic acid, immobilization, PPF fiber, IQ, and
reflectance spectroscopy.

KIRISH

Atrof-muhit obyektlarining ustuvor ifloslantiruvchi moddalari ro‘yxatida shu jumladan, suv
ekotizimlariga og‘ir metallar asosiy o'rin tutadi. Zaharli og‘ir metallar orasida kadmiy, qo‘rg‘oshin,
mis, rux, xrom va boshqalar eng keng targalgan bo'lib, ular tabiiy obyektlar va inson va hayvonlar
salomatligi uchun xavfli hisoblanadi.

Shu munosabat bilan tabiiy va chiqgindi suvlarni og‘ir metallardan tozalash va ularning suv
havzalaridagi tarkibini nazorat gilish muhim ekologik va tahliliy muammodir. Olib borilgan
tatgigodda oqova suvlar tarkibidagi temir (lll) ionlarini immobilizatsiyalangan reagent yordamida
aniglashning sorbsion-spektroskopik usullari o‘rganilgan.

ADABIYOTLAR TAHLILI VA METODOLOGIYA

Texnologik taraqgiyotning jadal sur’atlarda rivojlanib borayotganligi tufayli inson muhitida
og‘ir metallar ionlarining muvozanati buzildi va global ifloslanish sodir bo‘ldi Biosferaning zaharli
metallar bilan ifloslanishi va metallarning tabiiy muhitda parchalanmasligidan kelib chigadigan
muammo tabiatning jiddiy muammosiga aylanmoqda. Shuning uchun bugungi kunda suvni nafagat
zaharli metall ionlaridan tozalash, balki tabiiy suvlarni ifloslanishini nazorat gilish muammosi juda
muhimdir [1-3].

B-naftolning yangi nitro hosilasi sintez qilindi. Uni tolali substratlarda immobilizatsiya qilish
va metall ionlarini, xususan, kobalt (Il) ionlarini aniglash uchun maxsus analitik reagent sifatida
go‘llash imkoniyati va ogava suvlarda kobalt (I) ni aniglash tartibi taklif gilingan [4]

Gidroksilamin, etilen va diamin yoki geksametilendiamin bilan modifikatsiyalangan yangi
turdagi tolali sorbentlarning sorbsion xossalari o‘rganildi. Ularga disodium 1-(2-Piridilazo)-2-
oksinaftalin-3,6-disulfonat 2-oksinaftalin-3,6-disulfonatning immobilizatsiyasi o‘rganilgangan va
suvda temir (lll) aniglash uchun optimal sharoitlar ko‘rsatilgan [5-6]

Ushbu ishda Cd ni 4-nitro-2-arsenobenzol-1,4 diazominoazobenzol-4 sulfo-kislotani
mononatriy tuzi yordamida aniglashning sorbsion-spektrofotometrik usuli ishlab chigilgan. Cd ionini
aniglash uchun qo‘llaniladigan organik reagent bilan kompleksning optimal sharoitlari, nur yutilishi
va nur gaytarish hamda SEM tahlil usullari qo‘llanildi [7]

Alyuminiy, berilliy, rux va qo‘rg‘oshinni aniglash uchun yangi lyuminestsent reagentlar taklif
qilindi. O‘rganilayotgan oksiazo birikmalarni immobilizatsiya qilishning kimyoviy-analitik xossalariga
ijobiy ta’siri ko‘rsatilgan. Atrof-muhit obyektlarida ushbu metal ionlarini sorbsion-lyuminestsent bilan
aniglashning yuqori sezgir va selektiv usullari ishlab chigilgan [8]

Palladiy tarkibini aniglash uchun 1-fenil-5-(3,4-digidro-6-metil-4-okso-3pirimidin-2-il)-
formazan-6-sellyuloza asosidagi reagent indikator qog‘ozi RIB-Pd testi taklif qilindi. Murakkab
tarkibli obyektlarda sorbsion-reflektometrik va vizual tekshirish usullari o‘rganildi [9]

Katta miqdordagi temir metallurgiya, metallga ishlov berish, to‘gimachilik, lak, bo‘yoq
korxonalari sanoat va gishloq xo‘jaligidagi ogava suvlar bilan suv havzalariga kiradi. Standartlarga
ko‘ra, umumiy temir migdori 0,3 mg/l dan oshmasligi kerak [10-11]

Shu sababli chigindi suv tarkibidagi temirni migdorini tahlil gilish juda muhimdir.

Ishning maqgsadi nitrozo-r-tuzini tolali sorbentda immobilizatsiya gilish va immobillangan
nitrozo-r-tuzi yordamida temirni aniglashning yangi tezkor sorbsion fotometrik usulini ishlab chigish
va turli xil atrof-muhit obyektlarida go‘llashdir.

NATIJA VA MUHOKAMA

Eritma muhiti “210” pH o‘lchagich yordamida o‘lchandi. Moddalarning nur qaytarish
spektrlari X-Rite Eye-One-Pro mini spektrofotometrida, yutilish spektrlari EMC-30PC-UV
spektrofotometrida va UV-5100 UV-VIS spektrofotometrida o‘lchandi. Reagent, tashuvchi,
immobilizatsiyalangan reagent va kompleksning infraqizil spektrlari, “Bruker Invenio S-2021” IR-
Fure spektrometrida aniglandi. Ushbu qurilmalar yordamida kompleks hosil bo‘lish uchun maqgbul
sharoitlar tanlangan, optik zichlik va yorug‘likning yutilish va nur gaytarish spektrlari aniglangan.
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Temir (IIl) xlorid tuzi kristallogidratining dastlabki eritmasini tayyorlash uchun

(1-102M) FeCls-6H.0 (DST-4147-74) dan 2,705 g analitik tarozida tortib olinib, 1 | standart
oflchov kolbasiga solindi va bidistillangan suv yordamida belgisigacha yetkazildi.

Ishchi eritmalardan boshlang‘ich eritmalar suyultirilib, n.10* M eritma tayyorlandi. Nitrozo r-
tuzi (C10HsNNa2OsS, 377,258 g/mol) eritmasini tayyorlash uchun 0,3853 g reagent tortib olinib 100
ml kolbaga solindi va ustidan 96% |li etil spirti qo‘shilib eriguncha kolba chayqatildi, so‘ngra
belgisigacha disstillangan suv qo‘shildi. Eritma 30 kungacha barqaror bo‘ladi. Tayyorlangan eritma
analitik reagent sifatida ishlatiigan. 1-rasmda nitrozo-r-tuzi (1-(4-antipirilazo)-2-naftol-3,6-
disulfokislotaning dinatriyli tuzi) ning molekulyar tuzilishi kon‘rsatilgan [12].

-XHzO NO
OH
A OO
NaO—$/ >s7°
o 0~ “oNa

Har xil muhitlarni hosil qilishda oldindan tayyorlab qo‘yilgan turli pH lardagi bufer
eritmalaridan foydalanildi[13].

Tolasimon sorbent sifatida poliakrilonitrii (PAN) ni polietilen poliamin (PEPA) bilan
modifikatsiyalab dixloretan bilan aktivlash natijasida sintez qilib olingan toladan foydalanildi.

Tolasimon sorbent 0,2 g dan analitik tarozida 0,0001 g aniglikda olchab olindi.

O'lchab olingan qattiq holatdagi tolasimon sorbent 0,1 M xlorid kislotaning standart
eritmasida bir sutka mobaynida bo‘ktirib qo‘yildi, so‘ng distillangan suv yordamida pH-7 ga
kelguncha yuvildi va Petri chashkalarida saqlandi.

Shundan keyin 50 ml sig‘imli kolbaga 5 ml temir ionining eritmasidan solindi
(Cre=50mkg/ml), gidrolizlanmasligi uchun xlorid kislotadan 1,0 ml go‘shilib belgisigacha distillangan
suv solindi, aralashtirildi va oldindan 10 ml 10%li reagent eritmasiga solib qo‘yilgan tashuvchidan
o'tkazildi.

Shundan so‘ng hajmi 10-100 ml bo‘lgan metall ionlari eritmalari tolasimon sorbentlardan
o‘tkazildi, ular 10 ml/min tezlik bilan nitrozo R-tuzi bilan immobillandi.

Organik reagent uchun optimal tashuvchi tanlash. Organik reagentlarni tolali
tashuvchilarga immobillash uchun PPF-1, PPD-1, SMA-3 tolalardan 0,2000 g migdorda tola tortib
olindi, 50,0 ml li alohida stakanlarga solinib 4-5 soat 0,1 N eritmasida magnitli aralashtirgich yoki
shisha tayoqcha yordamida aralashtiriladi. Xlorli shaklga o‘tgan tolalarni distillangan suv bilan
yuviladi va nam xolatda Petri idishida saqglanadi.Eritmada qolgan reagentning optik zichligi
o‘lchanadi. Shundan so‘ng organik reagentlar immobillangan sorbentning nur gaytarish spektrlari
olindi.

1-rasm.1-(4-antipirilazo)-2-naftol-3,6-disulfokislotaning natriyli tuzining turli tolalarda
immobillanishigacha (1) undan keyingi (2) nur qaytarish spektrlari
(Cr=0,2M. Ar=420nm. pH=5,5 msor,..=0,20009)

0,6 - ——PPF 50 - — PPF
L —~—— ——PPD a4 ——PPD
0,4 - <6 ]
03 - -SMA-3 ~SMA-3
20
03 4 PPF+R PPER
0,1 10 - —— PPD+R
| ——PPD+R |
L ' 0 ——— SMA-3+R
380 580 ——SMA-3+R
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Olingan natijalarga ko‘ra nitrozo-R-tuzi (1-(4-antipirilazo)-2-naftol-3,6 disulfokislotaning
natriyli tuzi) reagenti immobillanishda eng maqgbul tashuvchi sifatida PPF hisoblanadi. Bu
reagentlarning funksional guruhlari hamda tashuvchi sorbent guruhlari o'rtasida kimyoviy
bog‘lanish hisobiga amalga oshadi. O‘rganilayotgan nitrozo-R-tuzi reagentining sulfo va gidroksil
guruhlarining tashuvchi sorbentda mavjud ion holatdagi aminoguruhlari bilan quyidagi mexanizm
asosida reaksiyaga kirishishi isbotlandi:

~P-NH2*CI" + NaO3S-R — ~P-NH3*"03S-R + NaCl

Nitrozo-R-tuzi reagenti uchun esa quyidagi mexanizimi tahlil gilindi

~P-NH3*Cl + HO-R — ~P-NH3""O-R + HCI

Tavsiya etilgan sxema asosida reaksiyaning ketishiga immobillangan tashuvchilardagi 1Q-
spektrlarining yutilish sohalarining siljishi ko‘rsatadi, ushbu yutilish sohalari reaksiyada ishtirok
etayotgan tashuvchilarning faol funksional guruhlari va immobillangan nitrozo-R-tuzi reagentlariga
ta’llugli. Immobillangan nitrozo-R-tuzi reagentlarning hamda ularning aniglanayotgan metall ionlari
bilan hosil gilgan komplekslari strukturasini o‘rganishda 1Q-spektroskopiyasi tahlil natijalari ushbu
mexanizmni isbotladi.

2-rasmda nitrozo R-tuzining IQ spektrida 3343 sm™ sohada —OH bog‘ining valent
tebranishlaridan hosil bo‘lgan kengaygan holatdagi yutilish chizig‘ini kuzatishimiz mumkin. Bu
kengayish reagent molekulasida vodorod bog‘lar mavjudligidan dalolat beradi. 2840 — 3053 sm™
sohada =(Ar)C-H bog‘ining valent tebranishlari natijasida hosil bo‘lgan yutilish chiziglarini, 1641-
1531 sm™ sohada -NO; funksional guruhi kimyoviy bog'larining assimmetrik tebranishidan hosil
bo‘lgan yutilish chiziglarni, 1408-1445 sm™ sohada -NO- funksional guruhi kimyoviy bog‘larining
simmetrik tebranishidan hosil bo‘lgan yutilish chiziglarni kuzatishimiz mumekin.
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2-rasm. Nitrozo R-tuzining 1Q spektri

841-989 sm™ sohada -SO; funksional guruhi kimyoviy bog‘larining (S=0) tebranishi
natijasida hosil bo‘lgan yutilish cho‘qgilarini, 425-490 sm™ sohada esa -ONa bog'ining yutilish
chizig‘ini, 555 sm™ sohada =C-S- bog‘ining yutilish chizig‘ini, 1057-1173 sm™ sohada =C-H
bog‘ining deformatsion tebranishlaridan hosil bo‘lgan yutilish cho‘qqilarini kuzatishimiz mumkin.
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3-rasm. Immobillangan nitrozo-R-tuzi reagentining 1Q spektri
PPF tolaning nitrozo-R-tuzi biriktirilgan mahsulotining 1Q spektrida eng xarakaterli cho‘qqilar
sifatida 912 sm™ sohada, 1028, 1178, 1450 sm™ sohalarda paydo bo‘lgan yangi cho‘qqilarni
ko‘rsatishimiz mumkin. Bunda: 1450 sm™ sohadagi o‘rtacha intensivlikdagi yutilish cho‘qqisi -S=0
bog‘ining tebranishidan hosil bo‘lgan. 1540 sm™ sohada -N=0 bog‘ining tebranishidan hosil bo‘lgan
yutilish chiziglarini, 845-912 sm™ sohada esa -ONa ning yutilish chiziglarini kuzatishimiz mumkin.
1028-1178 sm™" sohalarda SO; ning deformatsion tebranishidan hosil bo‘lgan yutilish cho‘qgilarini
kuzatishimiz mumkin. PPF tola IQ spektridagi 3245 sm™ sohadagi —N-H bog‘ining mahsulot 1Q
spektrida 3044-3242 sm™ sohaga surilgani va cho‘qqgining kengayib ketgani ayni shu sohada
vodorod bog'‘lar va donor-akseptor bog‘lanishlar hosil bo‘lganidan darak beradi. Shuningdek —OH
bog'ining valent tebranishlaridan hosil bo‘lgan yutilish cho‘qqgining paydo bo‘lgani Nitroso-R-
tuzining tolaga birikkanidan darak beradi. Ushbu birikishda —C=N bog'i ishtirok etmaganini
ta’kidlash lozim, chunki ikkala birikma 1Q spektrida ham 2200-2300 sm™ soha oralig‘ida ushbu
bog‘ning yutilish cho‘qgilari o‘zgarmay golganini kuzatish mumkin.
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4-rasm. PPF tolasiga immobillangan Nitrozo-tuzi reagenti bilan temir (l11) ioni hosil
gilgan kompleksining 1Q-spektri.
4-rasmda keltirilgan 1Q spektrida esa asosiy funktsionl guruhlarga tegishli yutilish
chiziglarining saglangan holda 450-600 sohada asosiy o‘zgarishlar kuzatilganini ko‘rishimiz
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mumekin. Xususan 450 sm™' sohada O-Fe bog‘iga tegishli yutilish chiziglari hosil bo‘lganini
kuzatishimiz mumkin.
XULOSA

Ushbu tadqiqot ishida temir (1) ionini aniglashda PPF matritsasida immobilizatsiyalangan
1-nitrozo-2-naftol-3,6-disulfokislotani  dinatriyli ~ tuzining analitik  xususiyatlari  o‘rganildi.
spektroskopik, 1Q -spektral va boshga usullar bilan ofrganiladi va bir-biri bilan taggoslanadi.
Olingan natijalarga asoslanib, biz quyidagilarni aytishimiz mumkin:

Fe (lll) ionlarini aniglash uchun PPF matritsasida nitroso R-tuzi reagentini immobilizatsiya
gilishning optimal shartlari organildi. Xususan, immobilizatsiyalangan 1-nitrozo-2-naftol-3,6-
disulfokislotani dinatriyli tuzining Fe (lll) bilan ionini kompleks hosil gilish uchun optimal sharoit
topildi;

PPF tolasiga immobillangan Nitroso-R-tuzi reagenti va uning temir(lll) ioni bilan hosil gilgan
kompleksining 1Q-spektri tahlil gilindi.

Temir () ionlarini aniglash eritmadagiga garaganda immobillangan tashuvchida kuchliroq
ekanligi tasdiglandi.

Ishlab chigilgan va tavsiya etilgan usul analitik reagent real obyektlardagi Fe(lll) ionini
oldindan ajratmasdan aniglash uchun yuqori selektivlik, sezgirlik va tezlikka ega ekanligi aniglandi.
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