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RUX IONINI INVERSION VOLTAMPEROMETRIK USULDA OQAVA SUVLAR TARKIBIDAN
ELEKTROKIMYOVIY SENSOR YORDAMIDA ANIQLASH

Natijalar: rux ionini ogava suvlar tapkubunan aniqlashda foydalaniladigan ishchi elektrodni to’g’ri tanlash, uni ishga tayyorlash,
fon elektrolitining magbul konsentratsiyasi, analiz olib borishda foydali cho‘qqi balandligiga elektrolizorga beriladigan tok kuchi,
yig’ilish vaqti eritma pH muhitini ta’siri o‘rganildi va inversion voltamperometrik usulda rux ionini aniqlashning maqbul
potensiallari tanlab olindi. Yuqoridagi o‘rganishlar asosida tanlab olingan prametrlardan foydalanilgan holda rux ionini oqava
suvlar tarkibidan inversion voltamperometrik aniglashning yangi usuli ishlab chiqildi. Ishlab chigilgan usul turli xil real
namunalar tahlilida qo‘llanildi.

Kalit so‘zlar: mikroelement, ogava suvlar, rux, fon elektroliti, inversion voltamperometriya, yondosh kationlar, bufer aralashma,
elektrokimyoviy sensor.

ONPEJAEJEHUE HOHA IUHKA B CTOYHbIX BOJAX UHBEPCUOHHBIM BOJIbTAMIIEPOMETPUYECKUM
METOJAOM C UCHTIOJIb30BAHUEM SJIEKTPOXUMHUYECKOI'O CEHCOPA
AHHOTaALIUA

Pe3ynbraThl: NpaBUIBHBIA BHIOOP PabOYero 3JIEKTpoja Ul ONPEENeHHs HOHOB IMHKA M3 COCTaBa CTOYHBIX BOJ, €ro
HOJrOTOBKA, ONTHMAJbHAs KOHIEHTpALHs (JOHOBOTO SJIEKTPOJINTA, MOIHOCTh TOKa, [OIABAEMOT0 Ha 3JIEKTPOJIH3ED, /10 BHICOTHI
HOJIE3HOTO /IS aHaIW3a THKa, BpeMs cOopa, u3ydeHo BiusHue pH cpenpl pacTBopa M MOA0OpaHbl ONTHMAJIbHbBIEC MTOTSHIMAIBI
JUISL OIpeNeeHusT HOHOB IMHKA HWHBEPCHOHHO-BOJBTAMIIEPOMETPHUYECKHM METOJOM. Ha OCHOBaHMM BBIICH3JI0KEHHBIX
HCCIeIoBaHNi pa3paboTaHa HOBasi METOIUKA WHBEPCHOHHO-BOJIBTAMIIEPOMETPUYECKOTO ONpEeIeHHs] HOHA IIMHKA U3 COCTaBa
CTOYHBIX BOJl C HCHOJB30BaHMEM BBIOPAHHBIX IMapaMeTpoB. Pa3paOoTaHHBIAH METOA NMPUMEHSJICS IPH aHAIU3E Pa3InYHBIX
peanbHbIX 00pa3IoB.

KiioueBble c€10Ba: MHKPODJIEMEHT, CTOYHBIC BOJBI, LHMHK, (DOHOBBHI 3JIEKTPOJMT, HWHBEPCHOHHAS BOJBTAMIIEPOMETPHS,
MOoOOYHBIE KaTHOHEL, Oy(depHas cMech, YEKTPOXUMHUUECKII CEHCOP

DETERMINATION OF ZINC ION IN WASTEWATER BY INVERSION VOLTAMPEROMETRIC METHOD USING
AN ELECTROCHEMICAL SENSOR
Abstract

Results: correct selection of the working electrode used for the determination of zinc ion from the composition of wastewater, its
preparation, optimal concentration of the background electrolyte, the current power supplied to the electrolyzer to the peak height
useful for the analysis, the collection time, the influence of the pH environment of the solution was studied and optimal potentials
for zinc ion determination by inversion voltammetric method were selected. Based on the above studies, a new method of
inversion voltammetric determination of zinc ion from the composition of wastewater was developed using selected parameters.
The developed method was used in the analysis of various real samples.

Key words: trace element, wastewater, zinc, background electrolyte, inversion voltammetry, side cations, buffer mixture,
electrochemical sensor.

Kirish. Bugungi kunda insonlarning sanoat, xo’jalik, oziq-ovgat, mahsulotlariga bo’lgan talabi yildan-yilga ortib
bormoqda, bu esa atrof muhitga xususan ogava suvlarga chiqgariladigan turli xil chigindilarning migdori oshishiga olib kelmogda
[1-2]. Atrof muhitga chigadigan chigindilar natijasida flora va faunaning zararlanishi keskin ortishi kuzatilmogda, bu esa hozirgi
kun analitiklari oldiga yanada aniq, to’g’ri usullarni ishlab chiqish mas’uliyatini oshirmoqda. Sababi birinchidan bu
mahsulotlarni zamon talabiga javob berishi uchun sifatini nazorat qilish, ikkinchidan bu mahsulotlarni ishlab chigish mobaynida
ajralib chigayotgan chigindilarni atrof-muhit ob’yektlarini zararlashini oldini olish, uchinchidan og’ir metallarning oqava suvlar
tarkibida ko’payib insonlar sog’lig’iga zarar yetkazishi dolzarb muammolar qatoriga kirib bormoqda. Aynigsa sanoat va xo’jalik
korxonalaridan ajralib chigayotgan chigindilar oqava suvlarning og’ir metallar bilan zararlanishiga va bu suvlarning turli yo’llar
bilan inson organizimiga kirishi tufayli turli xildagi og’ir kassalikklarga sabab bo’lmoqda. Yuqoridagi muammolarni hisobga
olgan holda ushbu tadgiqot ishi yugori kanserogen ionlar gatoriga kiruvchi rux ionini ogava suvlar tarkibidan aniglashga
bag’ishlanadi.
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Tajriba gismi. Materiallar va uslublar. Analiz natijalari grafit asosidagi elektrokimyoviy sensor, to‘yingan kaliy
xloridli solishtirma elektrod, hamda katta yuza sathiga ega yordamchi grafit elektrodidan tuzilgan elektrolizyor, xamda
kompyuter bilan ta’'minlangan ABC-1.1 qurilmasi yordamida gqayd gilindi. Bundan tashqari tadgigot ishida analitik tarozi:
ACZET PVT LTD CY 224C; Shvetsariyada ishlab chiqarilgan pH metr pH/Mv/TEMP m FiveEasy F20 va magnitli
aralashtirgich MS-H280-Pro qurilmalaridan foydalanildi [3].

Biz ushbu tadgiqot ishini birinchi navbatta ishchi qurilmamiz, hamda elektrokimyoviy sensorni ishga tayyorlashdan
boshladik. Buning uchun:

1. Voltanalizatorni ishga tayyorlash.

Analizator, elektrokimyoviy sensor "EM-04 moduli" va shaxsiy kompyuterni kuchli elektromagnit maydon manbalaridan
(kuch transformatorlari, elektr dvigatellari, elektr pechlari) minimal tebranishlari bo'lgan xonadagi stolga o'rnatilmaydi.

ABC - 1.1 voltametrik analizatorining orga panelidagi mos keladigan ulagichga kabel orgali "EM-04 moduli" ni
mikroprotsessor blokiga ulanadi.

Analizator va kompyuterni quvvat manbaiga ulanadi.

2. Elektrodlarni ishlatishga tayyorlash.

2.1. EVL - 1M4 solishtirma elektrodini tayyorlash.

Ishlatishdan oldin elektrodni quyidagicha tayyorlash kerak:

+ Kauchuk halqani pastga siljitiladi;

* Elektrod bo'shlig'ini bidistillangan suv bilan yuviladi;

* To'ldirish teshigidan pipetka yordamida elektrod bo'shlig'ini kaliy xloridning to'yingan eritmasi bilan to'ldiriladi;

* Elektrodni kaliy xloridning to'yingan eritmasida 48 soat davomida qoldiriladi;

2.2. O'Ichov (ishchi) elektrodini tayyorlash.

Ishchi elektrod (ES)ni ishlatishdan oldin o'Ichov elektrodining ishchi yuzasi etil spirti bilan artib, bidistillangan suv bilan
yuvilishi kerak, bu esa tishli teshikka namlik tushishiga yo'l go'ymaydi.

Keyingi ishlarimizda rux ionnini inversion voltamperometrik(IV) usulda ES yordamida aniglashning qulay sharoitlarinin
tanladik. Birinchi navbatta rux ionini IV usulda aniqlashda fon elektrolitning tasiri o’rganildi.

Elektrokimyoviy reaktsiyani nazorat gilish muhitning proton berish aktivligida fon elektroliti va bufer aralashmasining
rolini va aniglanuvchi ionning konsentratsiyasini butun elektroliz davomida gat'iy belgilangan chegaralarda nazorat gilish talab
gilinadi. Tajribalar davomida quyidagi eritmalar fon elektrolit sifatida ishlatiladi: 0,1 M H3POs; 0,2 M HCI; 1,0 M KSCN; 0,1 M
HsPO4 +0,1 M KNOs; 1,0 M KCI + 0,2 M HNOs; 1,0 M LiCl; 1,0 M KNOs va 1,0 M NaNOsz + 1,0 M HF. Ushbu fon
elektrolitlari, hamda buffer aralashmalaridan foydalanishda biz ularning turli xil hajm va konsentrasiyalaridan foydalandik [4].

Fon elektrolit tannlashdan oldin oddiy bidisstillangan suv ishtirokida rux ionini aniqlab ko’rildi. Bunda dastavval
aniqlanayotgan ionimiz, yani rux ionlarini o’zida saqlagan aniq konsentrasiyali standart eritmadan (10000 mkg/dm?®) 1,0 ml olib
elektrokimyoviy yacheykaga solindi va ustiga 24 ml bidistillangan suv qo’shildi. Hosil bo’lgan eritma tahlil gilinganda hech
ganday analitik signal kuzatilmadi. Sababi eritmaning elektr o’tkazuvchnligi pastligi, hamda eritmada aniqlanayotgan metal
ionlarining aktivligi past bo’lishidir. Bunday hollarda fon elektrolit eritmalardan foydalanish magsadga muvofiq bo’ladi va
tahlilning ishonchliligini taminlaydi. Olingan natijalar 1-rasmda keltirilgan.

1 - rasm. Rux ionini - : . :
standart eritmasidan fon
elektrolitsiz aniglash grafigi

Ushbu rasmdan shuni xulosa gilish mumkinki, biz 0’zida rux ionini saglagan eritmalarni to’g’ridan to’g’ri bidistillangan
suv ishtirokida aniglash imkoniyatiga ega bo’lmaymiz. Bunday hollarda fon elektrolitlari hamda buffer aralashmalaridan
foydalanish zarur va magsadga muvofiq bo’ladi [5].

Yuqoridagilarni hisobga olgan holda ruxning standart eritmasidan 1,0 ml olib turli xil hajm va konsentratsiyalarda fon
elektrolitlaridan va buffer aralashmalardan qo’shib borildi. Bu jarayonda rux ionini intensiv cho’qilari hosil bo’lishi kuzatildi va
eng yaxshi analitik signalga garab tegishli fon elektrolitining hajmi va konsentrasiyasi tanlab olindi. Olingan natijalar 2-rasm va
1-jadvalda keltirilgan.

53]

2 — rasm. Rux ionini standart
eritmadan  aniglashda  fon
elektrolit tasiri

1 - jadval
Rux ionini inversion voltamperometrik aniglashda fon elektrolit ta’siri(tok kuchi = 2,0 mkA; t=120 s; Czn?* =10 mkg/dm?)

Zn2+
Fon elektrolit tabiati va konsentrasiyasi

E, mv Hy, mkA
0,1 M H3PO4 -900 8
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0,2 M HCI -920 18
0,1 M KSCN -1100 11
0,1 M H3PO4+0,1 M KNOs -990 22
1,0 M KCI+0,2 M HNOs -930 17
1,0 M LiCI -790 12
1,0 M KNOs -830 10
1,0 M NaNO3 + 1,0 M HF -880 13

1 — jadval natijalardan ko’rinib turibdiki, ruxning 0,1 M H3PO4 + 0,1 M KNOs fon elektrolitida aniglanganda eng yaxshi
natijalar kuzatildi. Shuning uchun keyingi barcha tadgiqgotlani shu fon elektrolitining belgilangan optimal konsentrasiyalariga
mos ravishda olib borildi.

Keyingi tadgigotlarimizda rux ionini inversion voltamperometriya usuli yordamida aniqlashga tok migdori va yig’ilish
vaqtining ta’siri o’rganildi.

Ma'lumki [6 - 7], tahlil jarayonlarini tashkil etishda va olib borishda aniglash natijalariga sezilarli ta’sir etuvchi asosiy
omillardan biri bu tahlil olib boriladigan vaqtdir. Shuni hisobga olgan holda biz, tadgigot ishimizda metall ionlarini ESning yuza
sathida yeg’ilish vaqtining anod va katod cho'qqilari balandligiga hamda aniqlash natijalarida sezilarli ta'sir etishini o’rgandik.

Dastlabki ikki xususiyatdan foydalanish samarasi, odatda, ko'p ishlatiladigan qurilmaning konstruksiyasiga bog'lig,
depolyarizator yig'ish vagtining AS giymatga ta'siri esa aniglangan ionlarning tabiati va konsentratsiyasiga bog'liq. Elektrodda
aniglanayotgan moddaning miqdori bilan inversion analizda elektroliz davomiyligi o'rtasidagi bevosita to'g'ri (chizigli)
munosabat muhim va alohida ahamiyat kasb etadi. Kalibrofkalash grafigi (KG) va go'shimchalar qushish (QQ) usullarida kerakli
mezonlar ishchi elektrodda depolyarizator to'planishining davomiyligi va elektroaktiv moddaning tahlil gilingan eritmada erishi,
shuningdek, elektroliz jarayonlari bo'lib, ular barcha o'lchovlarda bir xil bo'lishi kerak.

O’rganishlar natijasi 2 - jadval va 3 - rasmda keltirilgan bo’lib, bunda rux ionlarini grafit asosidagi ishchi elektrod
yuzasiga yig’lish vaqti va analitik signalning balandligi o’rtasidagi bog’liglik keltirilgan.

2 - jadval
Rux ionini ishchi elektrod yuza gismiga yig'ilish vagtining analitik signalga bog'liglik jadvali Zn?* fon — 0.1 M H3PO4+0.1 M
KNOs; t.k. = 2,0 mKA,;
E =-0,99 V; Czn®* = 1,0 mkg/ml

Cho’qqi balandligi, H,

mkA 1,3 33 57 8,2 9,6 11,2 12,3 13,8
Yig’ilish vaqti

ts 30 50 70 90 110 120 200 300

3 - rasm. Rux ionini inversion
voltamperometrik usulda
aniglashda analitik signalni rux
ionlari konsentratsiyasiga
bog’ligligi grafigi

2 - jadval va 3 - rasmdan ko’rinib turibdiki, rux ionini ishchi elektrod yuzasiga yig’ilishining optimal vaqt 120 soniyani
tashkil etar ekan, chunki elektroliz vagtining yanada ortishi bilan cho’qqi balandliklari ularni to’planish funksiyalari bo’lib goladi
va doimiy giymatlarga aylanadi va shuning uchun uni yanada oshirish magsadga muvofig emas.

Ruxni inversion voltamperometriya usuli yordamida aniglashning eng yaxshi optimal shartlarini tanlab olish va olingan
eksperimental ma'lumotlarni to'g'riligi va ishonchligini rux ionini har xil konsentratsiyalarida aniglashlar olib bormay turib aytib
bo'Imaydi. O'rganilayotgan metallni aniglash bo'yicha ishlab chigilgan usullarning anigligini baholash magsadida quydagi
olingan natijalarni parallel solishtirishlar bilan ko'rsatilgan.

3-jadval
Inversion voltamperometrik usulda rux ioniniturli miqdorlarda |nd|V|duaI eritmasida aniglash natijalari
lon va fonining tabiati Kiritildi Zn?*, mkg Topildi S Sr
Zn?*, mkg
Zn** 1,0 1,09 £ 0,11 5 0,09 0,083
Fon: 0,1 M H3PO4+0,1 M KNO3 2,0 1,96 + 0,14 5 0,11 0,056
4,0 4,08 £ 0,25 4 0,16 0,040
8,0 7,90 + 0,29 4 0,18 0,037
16,0 16,81+0,23 5 0,21 0,031
32,0 31,92+0,26 5 0,24 0,038

Keltirilgan natijalardan shuni xulosa gilish mumkinki, ruxni ishlab chigilgan inversion voltamperometrik usul yordamida
alohida eritmalaridan aniglashlarda yaxshi natijalarga erishildi, chunki barcha hollarda nisbiy standart chetlanish (Sr) 0.083 dan
oshmaganligi kuzatildi, bu esa sistematik xatoliklarning yo'qligini ko'rsatadi.

O'rganilayotgan kationlar (tahlildagi va standart eritmadagi) cho'qqilari balandliklarining to'liq mos kelishi bilan olingan
ma'lumotlarning to'g'riligi bo'yicha xulosa gilinadi, go'shimchalar hisobiga AS ning ortishi bilan esa aniglanayotgan metallning
aniqg miqdori hisoblanadi. Rux va uning individual eritmalari aniq konsentratsiyalarini aniglab bo'lingandan so'ng model
aralashmalarining tahliliga o'tiladi.

Binar, uchlamchi va murakkab sun’iy aralashmalar real ob'yektlar konsentratsiyalari va tarkiblariga muvofiq tayyorlandi,
bunga ko'ra ushbu metallar hamda begona kationlar va halagit beruvchi anionlar tabiatda ular bilan birga uchraydi.

Ruxni aniglash bo'yicha modelli aralashmalar tahlilidan kelib chigib biz tomondan olingan ayrim ma'lumotlar quyidagi 6
- jadvalda keltirilgan.
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4 - jadval
Rux ionini murakkab model aralashmalar takibidan inversion-voltamperometrik aniglash natijalari (T.k=2,0 MxA; t=120
c. P=0,95)
Taxlil gilinadigan aralashma tarkibi, mkg Topilgan Zn?*, mkg (P=0,95; n=5)
T4 AX S Sr

Zn(1,0)+Cr(2,0)+Cu(1,0) 1,04+0,13 0,11 0,105
Zn(1,0)+Cr(2,0)+Cd(0.1) 0,981+0,084 0,07 0,075
Zn(2,0)+Cr(1,0)+Ph(15) 1,99+0,10 0,09 0,045
Zn(1,0)+Cr(1,0)+Cd(0,3)+Cu(10,0) 0,971+0,122 0,11 0,109
Zn(3,0)+Cr(5,0)+Fe(15,0)+Mn(10,0) 2,90+0,29 0,25 0,086
Zn(0,5)+Cr(3,0)+Cd(0,5)+Cu(10,0)+Fe(30,0) 0,509+0,072 0,06 0,123

Ushbu jadvaldagi natijalardan ko'rinib turibdiki, real tabiiy ob'yektlarni, xususan tuproq tarkibi asosida tuzilgan
murakkab modelli aralashmalarda ruxni IVA aniglashning imkoni bor, bunda S gqiymati barcha holatlarda 0,123 dan oshmaydi,
bu esa 0'z navbatida ishlab chigilgan usulning anigligi va samaradorligidan dalolat beradi.

Xulosa: Yaratilgan inversion voltamperometrik usul yordamida modelli binar, uchlamchi va murakkab aralashmalar
analizida o'rganilayotgan metallni inversion voltamperometrik aniglashda olingan natijalardan shunday xulosa chigarish imkonini
berdiki, bunga ko'ra ishlab chigilgan usullar o'zining tabiati va konsentratsiyasi bo'yicha real tabiiy ob'yektlarda va tuproqda
qo'llanilishi mumkinligini ko'rsatdi.
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