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DOMIRIN 2,2’-DIiPIRIDIL VO 2-HIDROKSI-3-NAFTOY TURSUSU iLO
KOMPLEKSININ TODQIQI
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Azarbaycan Dovlat Pedaqoji Universiteti
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Doamirin 2-hidroksi-3- naftoy tursusu (C1oHs(OH)(COOH) va 2,2’-dipiridil (C1oHsN,) ilo pH3-5-da
[Fe(COO)OH)C10H703]2] [C10H3N2H+]2 Vo pH 6-9-da [FE(CloHgNz)g(CloHe(O)COO)] tarkibli
xloroformla yaxs: ekstraksiya olunan kompleks amala gatirir. Alinan kompleks birlagmalarin
torkibi, optiki va fiziki-kimyavi xassalori Oyranilmigdir. Komplekslorin molyar is:q udma
amsallar: uygun olaraq 540 nm-da 1.4-10%, 580nm-da iso 1.1-10°, davaml:/:q sabiti is2 20.86 va

22.34-dir. Damirin ekstraksiyali-fotometrik metodu islonmigdir.
Acar soOzlar: 2-hidroksi-3-naftoy tursusu, ekstraksiya, damir, dipiridil, optiki va fiziki-

kimyavi xassalar.

Domirin fotometrik toayinindo torki-
binds O, N, S donor atomlar1 olan reagentlor
xususi yer tutur. Damirin fotometrik toyi-
nindo salisil tursusu, tiuron, Xxromtrop
tursusu, o-fenantrolin 2,2’-dipiridil xutsusi
yer tutur [1]. Bu reagentlor secicidir, lakin az
hassasdir [2].

Tobii birlogsmoalords vo sanaye mohsul-
larinda domir osason Fe** vo Fe®" ion
formalarinda olur. Sanaye vo bioloji obyekt-
lordo  domirin  mikro miqdarin1  digor
elementlordon ayirmaq vo fotometrik tayin
etmok Uglin aromatik hidroksi tursular xelat
omologatirici ligand kimi genis istifado
olunur[3].

Domir (11) ionu 2,2°-dipiridil ilo inten-
siv. qurmizi rongli, davamli xelat amolo
gotirir. Bundan forgli olaraq Fe(l11) ionunun
2,2’-dipiridil ilo toyini metodu az hassas
olub, domirin migdar1 c¢ox olduqda istifads

Burada M-O xromofor qrup olub,
ndvbalosan zoancira malik sistemo qosularaq
auksoxrom rolunu oynayir.

edilir [4]. Isdo mogsed domirin 2,3-ONT vo
2,2’-dipiridil ilo omolo gotirdiyi qgarisiq
ligandli kompleksinin alinma vo ekstraksiya
soraitini  todqiq etmok vo fiziki-kimyovi
xassalarini 8yranmoakla, alinan kompleksdan
analitik forma kimi domirin tayinina tadbiq
etmokdoan ibaratdir. Fe(ll)ionunun 2,2°dipi-
ridil ilo kompleksi Fe(lll) ionu ilo olan
kompleksindan ¢ox davamhidir. 2,2’-dipridil
Fe, Co, Mn, Ni, Cu, Zn, Cd va digor
metallarla  M(dipy)s®* torkibli kompleks
omolo gatirir. Onun omolo gatirdiyi xarici
sferali komplekslorindo H*dipy ve dipyH,**
kation formalarda olur. Dipiridil M-dipy tipli
komplekslori n-dativ rabito hesabina garisiq
ligandli, davamli komplekslor do omola
gotirir [5]. Hidroksinaftoy tursusu (ONT)
salisil tursusuna (Hsal) oxsar olub davamli1 6
uzvli xelat kompleksi amala gatirir [6].

M=Fe, Co, Ni, Mo, UO, va s.

Odobiyyatda [6] domirin (II1) hidroksi-
naftoy tursusu ilo eyni ligandli kompleksi
todqiq  olunmusdur.  Muslliflor  ancaq
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kompleksin alinmasi vo fotometrik tayinini
vermiglor, kompleksin omologalmoa soraiti
tam Oyronilmomisdir  [7]. Apardigimiz
todgiqat gostordi ki, domir hidroksinaftoy
tursusu ilo pH-dan asili olaraq bir neg¢o suda

hall olan kompleks birlosma amals gatirir [6].
Owvvalki islorin davami olaraq bu magaloda
dipiridil istiraki ilo kompleks omalogalma
oyranilmisdir.

TOCRUBI HiSSO

Mohlul  va reagentlor.  Standart
0.1mg/ml Fe (I1) mahlulu hazirlamaq Ggtn
Fe(ll) sulfat duzunun fiksanalindan, Fe(lll)
duzunun mohlulu  “k.t'demir ammonium
zayindan hazirlanmis va istifado olunmusdur.
Domirin gatiligi gravimetrik toyin edilmisdir

[8]. 2-hidroksi-3-naftoy tursusu (ONT) su-
spirt  mohlulundan iki dofs  yenidon
kristallagdirmagla ~ tomizlonmis, 90°C

temperaturda quruduldugdan sonra spirtds
hall edilorok 0.1 m mohlulundan istifads
olunmusdur. isci mohlul olan 2,2 -dipiridilin

(dipy) “k.t”spirtds  25%-li, hidroksilamin
xloridin ’k.t”10%-li mohlullarindan istifads
olunmusdur. Lazimi pH-1 almaq Ggtn 0.1M
HCIl vo 20%-li ammonium asetat mohlu-
lundan istifado edilmisdir. Mohlulun hacmi
20 ml, xloroformun hacmi 5ml-dir.

Cihazlar. Mohlulun pH-na pH-673
laboratoriya pH-metri ilo nozarat edilmisdir.
Rangli  birlosmalarin  spektrofotometrik
todqiqi  SF-26 spektrofotometrinds, analitik
Olgcmalorda kompleksin isiqg udmasi iso FEK-
56M fotoelektrokolorimetrinds aparilmisdir.

NOTICOLORIN TOHLILI

Domirin bir basa vo ya Uzvi fazada
tarazlig qatihigimi, ekstraksiya doaracasini
muayyan etmok Gc¢tn birlosma nitrat tursusu
(1:3) ilo reekstraksiya edilorak tayin edilir.
Domirin  tarazhq qatiigi olave tocrliba
aparmaqla Uzvi fazada ovvalco Fe(ll)ionu
Fe(Ill) ionuna oksidlosdirildikdon sonra
alinan Fe(l11)-Un gatilig1 sulfosalisil tursusu
ilo fotometrik tayin edilir [9].

pH-in tasiri. Damirin (1) 2,2’-dipy
istirakt ilo 2,3-ONT ilo kompleks omala
gatirmasi mahlulun tursulugundan
ohomiyyatli dorocado asilidir.  Mahlulda
tursulugun doayismasi kompleksin alinmasina,
metalin vo reagentin ion formalarina tasir
edir. 2,3-ONT iki osasli zaif tursu
oldugundan mohlulda onun anion formaya
ke¢cmosi vo gatiligr pH-1n dayismasindan ¢ox
asihidir. Bununla yanasi domir ionunun vo
2,2’-dipy hansi formada olmas: da pH-in
giymotindon asilidir.

Damir (1) pH 3-5 oldugda 2,3-ONT
ilo qarsiligh tosirds olub, Fe(ONT),? anion

kompleksi omola gatirir, homin pH-da dipy
iso protonla birlosarok dipyH™ makrokation
omolo gatirir vo Fe-(ONT)2* kompleksi ilo
birlogorok  ion-assosiat  omoalo  gotirir:
[Fe(ONT),](dipy"),.  Alnan  kompleks
xloroformla yaxsi ekstraksiya olunur. Bunun
uclin  2,2’-dipy istiraki ilo  2,3-ONT-nin
kompleks omolo gotirmays tosiri tadqiq
olunmusdur. Bu moaqgsadls Fe(lI1)-dipy olan su
faza 3-4 doqigo intensiv garigdirilir, onun
Uzorina 2-3-ONT-nin spirtdo mahlulu slava
edilir vo garigdirilir. Lazimi pH ammonium
assetat mohlulu ilo yaradilaraq optimal pH
alinir. Alinan mohlula xloroform slavs edilir

vo  gangdirihir,  kompleks  xloroform
tobaqasine kegir.
Damir (1)-nin maksimum

ekstraksiyast pH 3-5 olur (sokil 1). Damir
(1) ionu pH-6-9 da oldugda dipy daxili
sferaya kecorak Fe(dipy)s™ kation kompleks
ionu omola gatirir vo ONT ilo birlogorok
Fe(dipy)3(ONT)2 omoala gatirir vo xloroformla
ekstraksiya olunur (sokil 1).
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Sakil 1. Fe(II)-ONT-dipy kompleksinin alinmasina pH-in tasiri (Cre=7-105 M; Cont=Claipy=3.8-10-3
M; FEK-56m; ¢ =0.5 sm). 1 — Fe(IT)-ONT=dipy(pH 3-5); 2 — Fe(I)-dipy — ONT(pH 6-9).

Qurulusuna goro dipy vo ONT xelat
omologatirici  ligandlar  olub  ayriligda
bunlardan har biri Fe(ll) va Fe(l1l) ionlart ila
kompleks birlosmo omoalo gatirir. Damirin
(ILH1) ONT tursusu ilo omoalo gotirdiyi
kompleks ekstraksiya olunmur. Fe (11, 11I)
dipiridil ilo  komplekslori anion (ONT)
istiraki ilo yaxs1 ekstraksiya olunur. Fe (lI,
I11) dipy vo ONT ilo pH 6-9 mixtalif ligandh
kompleks (MLK) omolo gatirir vo
xloroformda ekstraksiya olunur.  Fe(ll)
inonunun ONT va dipy ilo amoalo gatirdiyi
kompleks pH 3-5; Fe(lll) ionunun ONT vo
dipy ilo kompleksi iso pH 6-9 omols golir vo
xloroformla ekstraksiya olunur (sok.1).

A
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0.4-
0.2-

2,2’-dipy domirla kordinasiyasi alinan
kompleksin ~ davamliligint  arturrr Vo
kordinasion-doymus kompleks amoalo gotirir.
Domirin kompleksi hidrofob molekul olmas:
hesabina ekstraksiya effektli yaranir.
Kompleksin  isig udma spektri.
Kompleksin maksimum isiq udmas: pH 3-5
vo 6-9 qiymatlorinda Fe(ll, 1) ONT ilo
kompleksinin isiqg udma spektri ¢ixarilmisdir.
Reagent isig udmur. Metal va reagentlorin
optimal gatilig: oldugda kompleksin alinmasi
maksimum olub, pH 3-5 oldugda alinan
kompleks 540 nm-do, pH 6-9-da alinan
kompleks isa 580 nm-da maksimum isiq udur
(sokil 2).
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Sakil 2. Damirin(11) dipy vo ONT ilo kompleksinin xloroform ekstraktinin udma spektri.
1- Fe(ONT),(dipyH"),(pH 3-5), 2— Fe-(dipy),(ONT)(pH 6-9)

Odobiyyatdan [10] moelumdur  Ki,
domirin intensiv rongli komplekslorinds yiik

kecidi mumkindir. Ligandin -molekulyar

orbital: ilo metalin d-orbitali arasinda n-d
tosiri yaranmir vo intensiv rangli kompleks

alinir. Alinan komplekslor turs vo golovi
muhitdo davamli olub, intensiv ronglidir,
kompleks dissosiasiya etmir. Alinan MLK
komplekslorin  molyar is1g udma omsah
hesablanmisdir:
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Amak
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Alinan komplekslor 540 (pH 3-5) vo saxlanilmagla ONT va dipy qatiligi
580 (pH 6-9) dalga uzunlugunda isiq udur doayisdirili. ~ Alinan  naticolora  asasan
(Sgk._z}){ompleksin torkibi. Fe-ONT-dipy Vo A:f(cco_f) v A:f(cs;p:) ot qraiid
faer;ill?gl-r? N)/Tardayt(;rrr?gzliEk?rlfe;g]c;z, Fé:g(r)kl\llt.)ll qurulur, Fe:ONT vo Fe:dipy nisbati tapilir.

olan nisbati iso molyar nisbatlor metodu ils
toyin edilmisdir [10]. Metalin hidroksinaftoy
tursusu vo amina olan nisbatini miayyan
etmok  dclin  metalin  gatiligi  sabit

AX
Ao — Ax

‘9
0,8

0,6
0,4+

0,2|-

oI

Tarazhgin  yerdoyismo  metodunda isa

lg—22in [ONT] vo -[dipy] astliliq grafiki
Ao-ay
qurulur (sok.3).

— 7g[ONT]
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| |
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Sakil 3. Tarazhigin yerdayismasi metodu ilo kompleksin torkibinin toyini.
1- Fe*2 ONT=1:2(pH 3-5), 2- Fe*2dipy=1:2(pH 3-5), 3- Fe*2dipy=1:3(pH 6-9)
4— Fet2ONT=1:1(pH 6-9)

Alinan oyrido tg, =n toyin edilir.

Burada n-in giymoti ligandlarin  kom-
pleksdaki nisbati olacaqdir. Spektrofoto-

metrik vo kimyoavi analiz metodlart ilo
kompleksin  torkibinds ~ komponentlorin
nisbati Fe:ONT:dipy=1:2:2 vo Fe:dipy:ONT
=1:3:1oldugu muoyyan edilmisdir.

Kimyovi analizlo Fe:ONT:dipy va Fe:dipy:ONT olan nisbati tapilmigdir

AI1nm1§ [FE(COO)(OH)C10H703)2[C10H8N2H+]z birlssmasi ugun

Hesablanm15d1r%: Fe - 7.65; C11H;03- 51.09; C1oHsN; - 41.25;

Tap1lm1sd1r%: Fe - 7.80;C11H703 - 51;CloH8N2 - 41.30.

Alinmis [Fe(C1oHsgN2)3(C10HsO3)] birlogmasi tglin :

Hesablanmigdir %: Fe -10.27;C1oHgN> - 55.41;C1oHeO5 - 34.31.

Tap1lm1sd1r: Fe -10.10; C10H8N2 - 55.36;C10H603 -34.42

Alinmis naticalora asasan komplekslarin asagidaki formula uygun goaldiyini géstarmok olar.
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Qatihqg, temperatur vo vaxtin tasiri.
Alinan kompleks birlosmoalor otaq
temperaturuda almir vo uzun muiddat
saxladiqda rongdo doyisiklik bas vermir,
optiki sixhq sabit galr. Temperatur 20-

80°C intervalinda doyisdikdo rongs tosir

etmir.  Komplekslorin  optiki  sixhiginin
maksimum giymati pH 3-5-da alinan
komplekslor uctin 0.06-0.08 M, pH 6-9-da
alinan  kompleks dcln isa 0.04-0.06M
olduqgda olur. Ber ganunu 3.2-80 mkqg/25 ml
gatiliq intervalinda gozlanilir.

Kompleks  amoalagalmays  kanar
ionlarin tasiri. islonmis metodika ilo damirin
pH 3-5 giymatinds alinan kompleksa konar
ionlarin tasiri dyronilmisdir. Domirin ONT
vo dipy ilo 3-5 pH-da tayinina metal
ionlarmin motarizado gostarilon dofs artiq
miqdari mane olmur: AI(180), Co(ll)-40,
Ti(IV)-(140), Ta(V)-(350), Ce(1V)-(200),
NTE-(300), Zr(IV)-(180), Zn-(450), V(v)-

(130), Mo(V1)-(150), Ni(ll)-(60), W(VI)-
(300), UO,**-(90), Pb(20), Bi(lll)-(35),
Mn(11)-(180), Cr(111)-(50)

Domirin  tayininda  Cu(ll), V(IV),

Co(lll) vo oksidlasdirici ionlar mane olur.
Rangsiz kompleks ionlarin: Al, Mn, Zn, Cd,
Sn (IV) istiraki oldugda reagentlorin artiq

miqdar1  goturalmalidir.  Pb(I1),  Sb(ll1),
Hg(ll), Ag(l) ionlarmin artig migdar:
oldugda  c¢okintt  alimr vo  analizi

cotinlosdirir. Damir (I11) tayininds reduksiya-
edicilor istirak etmolidir. Reduksiyaedici

P 7
(el KL
g o

pH-3-5

O

QQ)

A=540 um -

olarag hidroksilamin  xloriddon istifads
etdikds diizgiin naticalar ahnir.

Isin  metodikasi. 20 ml-lik 6l
silindirine domiro géro qatiigi 1.8- 10°M
olan mohluldan tékiub onun dGzorina 3ml
0.1M ONT va 2 ml 25%li 2,2’-dipy spirtdo
mohlullart alavs edilir vo garigdirilir. Alinan
garisigin - Uzorino pH 3-5 almaq Ggln
CH3COONH,4 mahlulu slavas edilir (mahlulun
pH-1 universal indikator kagizi ilo yoxlanilir).
Mohlulun hacmi 20ml-s godor CH;COONH,
ilo durulasdirilib 5ml xloroformla ekstraksiya
edilir. Uzvi fazanin optiki sixhgi FEK-56M
fotoelektrokolorimetrinde 540 nm dalga
uzunlugunda 6lculir.

Islonmis metodika JIKC80 (komplekt
M89) markal orintido domirin tayinino
todbiq edilmisdir. ~1 gram arinti nimunasi
3:1nisbatinde HCI voa HNOs3 garisiginda hall
edilir. Alinan garisiq azot oksidlori ¢ixib
qutarana godor qum hamaminda
buxarlandirilir, garisiq soyuduldugdan sonra
su ilo 100 ml-o gador durulasdirilir. Alinan
mohluldan 3ml goéturulub 20 ml-lik 06lgu
kolbasina tokilir. Onun Gzarina 5 ml 0.1M
ONT vo 2 ml dipy mohlulu slava edilir.
Alinan mohlul 20 ml-a godor CH3;COONH,
mohlulu il durulagdirilir. Qarisiga 5ml
xloroform  olave  edilorok  qarigdirilir.
Xloroform ekstraktinin optiki sixligr 540 nm-
do FEK-56M fotoelektrokolorimetrinda
¢ =0.5sm kuvetda suya gors Olgilur. Standart
JIKC80 orintisinds  0.20-0.82% oldugu
muoayyan edilmisdir (pasportda 0.22-0.85%).
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HCCIEAOBAHUE KOMITJIEKCOB JKEJIE3A C 2-TH/IPOKCH-3-HA®TOHHOH

KHCIIOTOH H 2,2’ - THITHPHHIIOM
A.H.I'ypoanos, B.A.I'ypoanosa, A.H.baobaesa, ®.U.Canaxosa

Cnexmpogomomempuueckum Memooom ucciedosanvt komniekcuole coedunenus Fe(ll) u
Fe(lll) ¢ 2,2° ounupuounom (2,2°-dipy) u 2-eudpoxcu-3-nagpmoiinoii kucromou (2,3-OHK) 6
KUCnou u wenounou cpede. Hccredosanvi cocmas, coUCmea U YCiogus 00pa308anus
Komnaekcos. Yemanoesnerno, umo ons sxkempakyuu Fe(lll) 6 sude pasnonueanonozo xomnnexca
(PJIK) onmumanvuoim sensemcs uwmepsan PH 3-5, maxcumanvuas skempaxyus Fe (1)
nHaomodaemcss npu PH 55 u 6-9, npu smom coomHowenue KOMNOHEHMO8 6 KOMNIEKCAX
crnedyrowee:. Fe(lll):dipy:onxk=1:1:2(pH5.5); Fe(ll):dipy:onx=1:3:2 (pH 8-9).

Knrouesvte cnoea:. 2-cuopoxcu-3-Haghmoiinas Kucioma, SKCmMpakyus, jcene3o, OUnupuoul,

onmu4decKue u qbusuko-xumultecme ceolicmad.
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RESEARCH INTO LIGAND IRON COMPLEXES WITH 2-HIDROXY-3-NAPHTOIC
ACID AND 2,2’-DIPIRIDIL

A.N.Gurbanov, V.A.Gurbanova, A.N.Babayeva, F.l.Salakhova

The formation of complex compounds of Fe(ll) and Fe(lll) with 2,2’-dipiridiline (2,2’-dipy.) and 2-
hidroxy-3-naphtoic acid in acid medium has been studied through the use of spectrophotometric. It
revealed that for extraction of Fe(lll) in the form of different-ligand complex (DIC), optimal is the
interval pH3-5; maximum extraction of Fe(ll) is observed at pH 5.5 and 6-9.The composition of
emerging DIC is in line with the following components: Fe(lll):dipy:ONA=1:3:2(pH3-
5),Fe(l1l):dipy:ONA=1:1:2 (pH 5,5), Fe(ll):dipy:ONA=1:3:2

Keywords: 2-hidroxy-3-naphtoic acid, extraction, iron, dipyridil, optic and spectrophotometric
properties.
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