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EXTRACTION-SPECTROPHOTOMETRIC DETERMINATION OF ZIRCONIUM (1V) IONS WITH A SOLUTION
OF 1-(2-HYDROXY-1-NAPHTHOYASO)-2-NAPHTHOL-4-SULFIC ACID
Annotation

An extraction-spectrophotometric method for the determination of zirconium (IV) ions with a solution of 1-(2-hydroxy-1-
naphthoiazo)-2-naphthol-4-sulfonic acid in chloroform were developed. The influencing factors on the distribution coefficient of
zirconium (1V) ions were studied: the nature of the solvent, ionic strength, the ratio of the volumes of the aqueous and organic
layers. Found the optimal volume of org.:wat. phase 4:1; distribution coefficient 0.92. The determination of zirconium is not
interfered with (pug): Y (8.9), Nd (9.3), Mo (9.6), Tc (9.8), Sr (8.7), Ru (10.1) and Rh (10,3) do not intrude.
Key words: Extraction-spectrophotometry, distribution coefficient, 1-(2-hydroxy-1-naphthoiazo)-2-naphthol-4-sulfonic acid.

IKCTPAKIIMOHHO-CHEKTPO®OTOMETPUYECKOE OINTPEJAEJEHNUE NOHOB IIUPKOHMUSI (1V)
PACTBOPOM 1-(2-TUAPOKCH-1-HA®TOMA30)-2-HADPTOJI-4-CYAbPOKACTOTOM
AHHOTAIHS

Pa3paboTaH 3KCTPAKIMOHHO-CIIEKTPOMOTOMETPHUESCKHI METO/| Oonpe/eneHus HoHoB nupkonus (IV) pactBopom 1-(2-ruapokcu-
1-nadroiiazo)-2-HadTON-4-CynbpOKHCIOTON B Xiopodopme. M3ydeHsl Brusroniie GakTopsl Ha KOI(GGHUIMEHT pacipere’eHus
noHoB nupkonus (IV): mpuposma pacTBOpHTENs, HOHHOHW CHJIbI, COOTHOIICHHS OOBEMOB BOJHOTO M OPraHHYECKOTO CIIOEB.
Haiinens! ontumanbHbei 00beM op.:BoA. (a3 4:1; xoapdunment pacrnpeneneaus 0,92. OnpeneneHN0 MUPKOHUS HE MEIIAIOT
(Mxr): Y (8,9), Nd (9,3), Mo (9,6), Tc (9,8), Sr (8,7), Ru (10,1) u Rh (10,3) He BrOpratorcs.

KioueBble ci0Ba: DKCTPaKIMOHHO-CIEKTpOhoTOMETpHs, Ko3(duIHeHT pacnpenenenus, 1-(2-ruapokcu-1-Hadroiiazo)-2-
HadTon-4-cynbhokucnoTa.

SIRKONIY(IV) IONNI 1-(2-GIDROKSI-1-NAFTOYAZO)-2-NAFTOL-4-SULFOKISLOTA ERITMASI BILAN
EKSTRAKTSION SPEKTROFOTOMETRIK ANIQLASH
Annotatsiya

Sirkoniy (1V) ionini 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislotaning xloroformdagi eritmasi yordamida ekstraksion -
spektrofotometrik usuli ishlab chiqildi. Sirkoniy (IV) ionini ajratishga ta’sir qiluvchi omillar: erituvchining tabiati, ion kuchining
ta‘siri, suvli va organik qavat hajmining nisbati 4 : 1, tagsimlanish koeffitsiyenti 0.92 ekanligi va Y (8.9 mkg), Nd (9.3 mkg),
Mo (9.6 mkg), Tc (9.8 mkg), Sr (8.7 mkg), Ru (10.1 mkg) va Rh (10.3 mkg) ionlarining halagit bermasligi aniglandi.
Kalit so‘zlar: Ekstraksion-spektrofotometriya, tagsimlanish koeffitsienti, 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota.

Kirish. Sirkoniy nodir element bo‘lib, yadro reaktorlarida yoqilg‘i elementlari, ligerlovchilar sifatida, analitik standartlar,
elektron komponentlar, mis qotishmalarini elektro‘tkazuvchanligini biroz yo‘qotish bilan yanada mustahkam va issiqqa chidamli
giladi.

Mavzuga oid adabiyotlar tahlili. Sirkoniy tabiiy ravishda minerallar va rudalarda, shuningdek, oltin, kumush, rux va
misni gayta ishlash zavodlarida chigindi suvlarida uchraydi. Tarkibida 2.5-3.2 mol/l xlorid kislota bo‘lgan chiqindi suvlarida
sirkoniy, temir, titan, vanadiy, kalsiy magniy, kremniy va boshga noyob yer metallari (NYM) mavjud bo‘ladi. Sirkoniy ionini
ajratib olishning bir necha xil usullari mavjud bo‘lib ulardan: mexanik agitatsiya, konsentrlash hamda ekstraksion usullari keng
targalgan. Ekstraksiya magsadida ekstraksiyalovchi organik eritmaga tridesanolning 5.0% dodekandagi eritmasi [1], mineral
kislotalar [2], DIOPA [3], lonquest 801 [4], D2EHPA [5], oktanol-1 [6], oksalat kislotasi [7], 2-oktanol (CsH180) [8], bis(2-
metakriloksietil) fosfat (BMAOP) asosi [9], diizobutilketon (DIBK) [10] va di (2-Etilgeksil) fosfor kislota [11], sianeks272 [12]
qo‘shilib amalga oshirilgan. Adabiyot ma’lumotlaridan ko‘rinib turibdiki, sirkoniyning eng samarali ekstragent sifatida
fosfororganik birikmalar ko‘p ishlatilgan ammo ularning tan narxi yuqoriligi va past selektivlikka ega ekanligi tufayli texnologik
miqyosda kam ishlatilgan.

Sirkoniy (1V) ionni ekstraksion konsentrlash va ajratish uchun samarali va arzon ekstragentlarni izlash dolzarb muammo
bo‘lib golmogqda.

Mavjud muammolardan kelib chigib, ushbu ishning magsadi sifatida sirkoniy (IV) ionni 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-
naftol-4-sulfokislota bilan aniglash va konsentrlashning ekstraksion-spektrofotometrik usulini ishlab chigishda erituvchining
tabiati, eritmaning kislotaliligi va suvli hamda organik fazalar hajmining nisbatlari o‘rganildi.
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Taddqigot metodologiyasi. Quyida 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislotaning tuzilish formulasi keltirilgan.
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Tahlil va natijalar. Ushbu tadgiqot ishida ekstragent sifatida 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislotaning
toluol, xloroform, benzol va dimetilsulfooksid kabi organik erituvchilarda eritmalari ishlatilgan.

Halagit beruvchilarni o‘rganish magsadida tarkibida Zr (V) ioni va boshga metallar (Y, Nd, Mo, Tc, Sr, Ru, Rh) ionlari
mavjud bo‘lgan tuzlarni suvda eritib 0.001 mol/l eritmasi tayyorlandi.

Boshlang‘ich va muvozanat eritmalaridagi Zr (IV) ioning konsentratsiyalari spektrofotometriya (EMC-30PC-UB
spektrofotometr) bilan aniglandi. Eritmaning kislotaliligi (pH metr / mV / TEMP metr P25 Ekomet (Koreya)) potensiometrik
titrlash orgali aniglandi.

Ekstraksiya darajasiga organik erituvchining ta’sirini o‘ranish maqgsadida turli organik erituvchilar o‘rganildi. Kompleks
hosil bo‘lishiga va reagentning tagsimlanish koeffitsiyentiga erituvchining tabiati ta’sir giladi. Ushbu tadgiqot ishida suv bilan
tasirlashmaydigan xloroform, benzol, toluol va dimetilsulfooksiddan foydalandik.

Sirkoniy (IV) ionni 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota reagenti bilan hosil gilgan kompleksining 1 sm
galinlikka ega kyuvetada 570 nm maksimal to‘lgin uzunligidagi nur yutadi, olingan spektrlar 1-rasmda keltirildi. Keyingi

tajribalarda 570 nm to‘Igin uzunligi tanlab olindi.

Rasm-1. Sirkoniy (1V) ioning kompleksi va 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota reagentining nur yutilish
spektrlari.

Aniglash metodikasi: Tajriba 100 ml ajratish voronkasiga Zr (IV) ioning 0,001 M standart eritmasidan 1,0 ml, 10 ml
distillangan, 0,1% li 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota reagentning spirtdagi eritmasidan 1,0 ml solib, ustiga
xloroform, benzol, toluol va dimetilsulfooksiddan 1,0 ml solinib, chayqatildi, tingandan keyin organik faza ajratilib olinib,
spektrofotometr yordamida organik reagentga nisbatan spekrtrofotometrik usulda optik zichligi aniglandi va Zr (IV) ioning
tagsimlanish koeffitsienti va ajralish darajasi aniglandi. Olingan natijalar 2-rasmda keltirilgan.
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Rasm-2. Turli organik erituvchilarining 0,1% li 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota eritmasi bilan
ekstraksiyalashda suvli fazada sirkoniy (IV) ioning tagsimlanish koeffitsientiga ta’siri.

Rasmda ko‘rinadiki, 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota reagenti sirkoniy (IV) ioni bilan hosil gilgan
kompleksi xloroformda yaxshi ekstraksiya bo‘lishi aniqlandi chunki naftalin guruhi xloroformda eruvchanligi yuqori bo‘lganligi
sababli xloroformda yaxshi ekstraksiya kuzatildi [13].

Sirkoniy (IV) ioning 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota reagenti  bilan ekstraktsiyasi bo‘lishiga
eritmaning ion kuchi va eritmaning kislotaliligi ta’sir ko‘rsatadi. Shuning uchun sirkoniy (IV) ionini 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-
2-naftol-4-sulfokislota reagentining xloroformdagi eritmasi bilan ekstraksiya qilib olishga turli kislotalarning ta’siri o‘rganildi va
olingan natijalar 1-jadval va 3-rasmda keltirilgan.

100 ml ajratish voronkasiga Zr (1V) ioning 0,001 M standart eritmasidan 1,0 ml, nitrat, sulfat va xlorid kislotalaridan 1,0
ml, 9,0 ml distillangan, 0,1% li 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota reagentning spirtdagi eritmasidan 1,0 ml solib,
ustiga xloroformdan 1,0 ml solindi va chayqatildi, tingandan keyin organik faza ajratilib olinib, spektrofotometr yordamida
organik reagentga nisbatan spekrtrofotometrik usulda otik zichligi aniglandi va Zr (IV) ioning tagsimlanish koeffitsienti va
ajralish darajasi aniglandi.

Jadval-1.

Suvli faza kislotaliligining sirkoniy (1V) ionini ajratib olish darajasi (R%0) ga ta’siri
(Amax=570 nm, 1=1,0 sm, n=3)

lon Kislota Ajratib olish darajasi R %
Zr* nitrat Kislota 86
Zr* sulfat kislota 88
Zr* xlorid kislota 93
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nitrat kislota sulfat Kisiota Xorid kislota
Zra+ Zra+ zras

Rasm-3. Suvli faza kislotaliligining sirkoniyni ajratib olish darajasi (R%) ga ta‘siri.

Olingan natijalardan ko‘rinib turibdiki, sulfat, nitrat va xlorid kislota eritmalaridan fagat xlorid kislotada ajratib olish
darajasi (R%) maksimal qiymatga ega bo‘ldi. Shuning uchun ham keyingi ishlarda xlorid kislota eritmasidan foydalanildi.

Suvli va organik fazalar hajmlarining nisbati sirkoniy (IV) ionini ekstraksiyasiga ta‘sir qiladi, shuning uchun organik va
suvli fazalar hajmlarining quyidagi nisbatlarida o‘rganildi (4-rasm): 1:1; 1: 2; 1:3; 1:4; 1:5; 1:10; 1:15.

Jadval-2

Sirkoniy (IV) ionini 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota bilan ekstraktsiyasida suvli va organik fazalar hajmlari
nisbatining ajratib olish darajasiga bog‘ligligi. (Amax=570 nm, 1=1,0 sm, n=3)

Organik va suvli faza nisbati ,Vo : Vs 11 1:2 1:3 1:4 15 1:10 1:15

Ajratib olish darajasi R, % Zr** 88 89 91 92 92 92 92

Rasm-4. Sirkoniy ekstraktsiyasida ajratib olish darajasining suvli va organik fazalar hajmlari nisbatiga bog‘ligligi.

Sirkoniy (IV) ioning ekstraksiya bo‘lishiga optimal sharoit sifatida organik va suvli fazaning hajmiy nisbati 1:4 ekanligi
aniglandi. Keyingi ishlarda shu hajmiy nisbattan foydalanildi.

Sirkoniy (IV) ionini NYM dan ajratish uchun ularning turli konsentratsiyalarining ta‘siri o‘rganildi (3-jadval). Sirkoniy
(V) ioning tagsimlanish koeffitsienti metallning ion radiusi kamayishi bilan tagsimlanish koeffitsientini oshiradi, Sr,Y, Nd, Mo,
Tc, Ru, Rh ular 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota bilan kam miqgdorida beqaror murakkab birikma hosil giladi

[14-17].
Jadval-3
Sirkoniy (IV) ionini ajratishga begona ionlarning ta‘siri
Ne Kiritilgan Zr (1V) Begona ion Topilgan Zr (1V) mkg/ml Nisbiy xatolik
mkg/ml mkg/ml
1 v 89 10,2 12,09
89 9,101 0,01
2 93 10,35 13,7
Nd 9.3 9,12 0,22
3 Mo 96 9,88 8,57
9.6 9,11 0,11
4 Tc 98 10,15 11,54
91 9.8 9,103 0,033
5 87 11,25 23,6
Sr 8,7 10,12 11,21
4,35 9.3 22
6 Ru 101 9,94 9.2
10,1 9,14 0,44
7 Rh 103 9,84 8,13
10,3 9,106 0,066

3-jadvaldan ko‘rinadiki, sirkoniy (IV) ionini 92 mkg/ml xloroformdagi eritmasini 1,0 ml 0,1% li 1-(2-gidroksi-1-
naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislotaning 1 M HCI eritmasidan 1,0 ml solib aniglashga Y (1:1), Nd (1:1), Mo (1:1), Sr (1:0,5), Tc
(1:1), Ru (1:1), Rh (1:1) nisbatta xalagit bermadi ammo begona ioning undan yuqori konsentratsiyasi sirkoniy (I1V) ionini 92
mkg/ml migdorini topishga halagit berdi.

Sirkoniy (IV) va boshga metallar (Y, Nd, Mo, Sr, Tc, Ru, Rh) ionlari 1-(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota
bilan ushbu qator bo‘yicha aniqlash samaradorligi sezilarli darajada oshadi: Sr, Y, Nd, Mo, Tc, Ru, Rh.

Ishlab chiqilgan usul sirkoniy (IV) ionini model aralashmalar analiziga qo‘llanildi. Olingan natijalar quyidagi 4-jadvalda
keltirilgan.

Aniglash metodikasi: 100,0 ml ajratish varonkasiga 1,0 ml dan 9,1 mkg/ml (Zr), 4,5 mkg/ml (), 6,3 mkg/ml (Nd), 6,4
mkg/ml (Mo), 6,5 mkg/ml (Tc), 2,25 mkg/ml (Sr), 6,1 mkg/ml (Ru), 5,3 mkg/ml (Rh) eritmalari solindi, ustiga 1,0 ml 0,1% li 1-
(2-gidroksi-1-naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota, 1,0 ml xloroform, 1,0 ml 1 M HCI solib 5 dagiga davomida chaytagilgandan
so‘ng tindirildi. Tingdandan keyin organik qavatning reagentga nisbattan optik zichligi o‘lchandi.

Jadval-4
Sirkoniy (1V) ionini model aralashmalardan ekstraksion - spektrofotometrik aniglash natualarl (R=0.93) (P 0.95; n=5)
Erituvchi Ekstragent Aralashmaning tarkibi, mkg / ml Topilgan Zr (IV), mkg (X+AX)
Xloroform 1-(2-gidroksi-1- 91Zr+45Y +63Nd+64Mo+65Tc+ | 9,08+0,0095 0,01 0 0011
naftoyazo)-2- 2,25Sr + 6,1 Ru+5,3Rh
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Xulosa va takliflar. Yuqoridagi jadvaldan ko‘rinib turibdiki ishlab chigilgan sirkoniy (IV) ionni 1-(2-gidroksi-1-

naftol-4-
sulfokislota

naftoyazo)-2-naftol-4-sulfokislota reagenti bilan ekstarksion spektrofotometrik aniglash usulini tabiiy obektlar analiziga qo‘llash

mumkin.
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