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Spektrofotometrik metodla damirin (11, 111) o-fenantrolin (o-phen) va 1-hidroksi-2-naftoy

tursusu (1,2-ONT)

ilo muxtslifligandl:  komplekslari tadgiq olunmugdur.

Komplekslarin

amoalagalma va ekstraksiya saraiti, torkibi va xassalari 6yranilmigdir. Fe (11)-phen-1,2-ONT
kompleksinin molyar isiqudma amsal 1.42:10*, davamliliq sabiti (9, = 32.40 -dur.
Agar sozlar: miixtalifligandli kompleks, fenantrolin (o-phen), 1-hidroksi-2-naftoy tursusu.

Fe (I1) (d) va Fe (111) (d®) ionlar istonilon

donor atomu olan ligandlarla davaml
koordinasion  birlosmo  omalo  gotirir  [1].
Kompleks omalogatirmok  xassssi  Fe  (I1I)

ionunda Fe (1) ionuna nisbaton daha qlivvatlidir.
Quvvatli llis tursusu olan Fe (I11) ionu donor
atomu oksigen olan ligandlarla daha davamli
kompleks amals gatirir. Bununla yanas: Fe (I11)
ionu donor atomu azot vo ya kikird olan
ligandlarla da davamli kompleks verir. Domir
(1) ionu iss donor atomu oksigen va azot olan
ligandlarla eyni davamliliga malik kompleks
amaloa gatirir [2].

Domirin fotometrik toyininds istifads
olunan reagentlor igarisinds o-fenantrolin (o-
phen); 2,2 -dipiridil (2,2-dipy); etilendiamin
(en); sulfosalisil tursusu (H.SSal); tiron mihim
yer tutur. Bu reagentlor secicidir, lakin az
hassasdir (¢ =5-2.2)-103. Bu sobsbdsn az miqdar
domiri toyin etmok lazim gsldikds onu olava
gatilasdirmaq tolob olunur [2]. Fenantrolin

(phen) Fe (I1) ionu ila Fe (phen)s2+ kation tipli,
suda yaxst hall olan girmizi rangli kompleks
omolo  gotirir vo domirin (1) fotometrik
toyininds cox slverisli reagentdir [3].

Domirin (111) 2-hidroksi-3-naftoy tursusu
(2,3-ONT) ilo eyni ligandli [4] vo hidrofob
aminlorlo MLK-i tadqgiqg olunmusdur [5,6].
Domirin (111) o-phen vo 1,2 ONT ilo kompleksi
todgiq olunmamisdir.

Fe (I1) vo Fe (I11) 1-hidroksi-2-naftoy
tursusu ilo anion kompleksi, o-phen ilo iss
kation kompleksi omalo gatirir [3], bu
komplekslorin har biri ayriligda xloroformla
ekstraksiya olunmur. Fe (1) va Fe (111) ionunun

o-phen vo 1,2-ONT ilo muxtslifligandl
kompleksi (MLK) isa xloroformla yaxsi
ekstraksiya olunur.

Toqdim  olunan isdo kompleksin
omolagalmo va ekstraksiyasinin optimal soraiti
oyronilmis, aliman Fe (II) vo Fe (I)

komplekslarinin torkibi toyin edilmis, optiki-
analitik xassalari 0yronilmisdir.

TOCRUBI HISSO

Mohlul va reagentlar. 0.1 mg/ml Fe (I1) va
Fe (111) mahlullar: uygun olarag Mor duzundan
(k.t) vo domir ammonium zayindon (k.t.)
hazirlanmisdir. [7] Sonraki tacriibslor tglin bu
moahlullarin 10 ml-i goéturdlib 100 ml-o godar
durulasdirilarag 0.01 mg/ml mahluldan istifada

edilmisdir. Mohlullarin qatiligit gravimetrik
doqgiglosdirilmisdir  [7]. 1,2 - ONT su-spirt
mahlulundan yenidan kristallagdirmagla

tomizlonmis, 1.102 M 1,2-ONT vo 5.5.102 M
phen etil spirtinds moahlulundan istifada

olunmusdur. Lazimi pH-1 almaq ugiin 0.1 M.
KOH, CH3:COONa vo 01 M. HCI
mohlularindan istifads edilmisdir. Ekstraksiya 5
ml xloroformla aparilmisdir.

Cihazlar: Tadqiq edilon mahlulun pH-na
pH-673 laboratoriya pH-metri ilo nazarat
edilmisdir. Rangli mahlullarin isigudmas: SF-26
spektrofotometri, analitik islorde optiki sixligin
6lclilmasi iss FEK-56 M fotoelektrokolorimetri
ilo aparilmisdir.
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NOTICOLORIN TOHLILI
pH-1n tasiri. Kompleksomalogalma va  (H2R) ikissash zsif tursu olub, mohlulda onun
ekstraksiya prosesi mahlulun pH-dan anion formaya ke¢masi vo gatiigit pH-in
ohomiyyatli  dorocodo  asihdir.  Moshlulda  dayismasindan gox asilidir. Bununla yanasi Fe

tursulugun dayismosi kompleksin alinmasina va
reagentin ion formalarina tosir edir. 1,2-ONT
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(1) va Fe (1) ionlarinin hansi ion formasinda
olmasi da pH-1n dayismasindon asilidir.

Sok.1. Fe (Il) vo Fe (I11) kompleks-
lorinin amologalms vo ekstraksiyasina
pH-n tosiri: 1 - 105 M Fe3+; 4.103 M
1,2-ONT; 1.4-104 M phen; isiq filtri
Neg: ¢ =25mM:

2 - 7105 M Fe2+; 3.5:103 M 1,2-ONT;
3.5:10-4 M phen;

isiq filtri Ne5; £ =0.5sm

2 3 4 5 6 7

Sok. 1-do xloroform ekstraktinin optiki
sixliginin su fazanin pH-dan asililig: verilmisdir.
Optiki sixligin maksimum giymati uygun olaraq
metalin tam komplekso kegorok ekstraksiya
olundugunu gostarir. Fe (111) ionu ugtin optiki
sixhgin pH-dan asilihginin analizi gostorir Ki
(sok.1. ayri 1.), aydin gorunan ayri ¢ xarakterik
sahadon ibarotdir. Bu mohlulda bir neg¢o
kompleksin alinmasint gostorir. Damirin (111)
MLK sokilinds ekstraksiyasinin optimal pH-nin
giymati pH 3-4 intervalindadir. Fe (I1) ionunun
maksimum ekstraksiyas: iss pH 4-5.2 inter-
valinda miisahids olunur (Sok.1. ayri 2.). Optiki
sixhigin pH-in 3.0-don 3.5-0 godor artmasini
(ayri.1) 1,2-ONT anionunun migdarinin artmasi
ilo izah etmok olar (Pk;cooH=2.79). Optiki
sixhgin  azalmast  mohlulda  ekstraksiya
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pH

olunmayan  hissaciklorin  toplanmas: ila
olagodardir. pH 4-5 giymatinds optiki sixligin
artmasini  (sok.l.oyri 2.)  sorbast o-phen
gatiliginin artmas: ils izah etmok olar. (phen
H+ - ionunun dissosiasiya sabiti pK = 4.96).
Kompleksin udma spektri. Fe () vo Fe
( ionlarinin MLK-nin xloroform
ekstraktinin udma spektrlori (sok.2) gostarir ki,
Fe (11)-phen-1,2-ONT kompleksinin maksimum
issgudmast 540 nm vo Fe (111)-phen-1,2-ONT
kompleksi tcun iss 620 nm-dir. Bundan fargli
olarag eyniligandli komplekslorin  maksimum
issgudmast Fe (I1) Gglin 508 va Fe (I11) ionu
Uciin iss 590 nm-dir. Har iki halda MLK-in
amalogalmasi isiqgudmanin maksimum
yerdayismasinin batoxrom oldugunu gostarir.

Sok.2. Domirin phen vo 1,2-ONT ilo
kompleksinin ~ xloroform  ekstraktinin
udma spektri: 1-Fe(II); 2-Fe(I1I)

A.nm
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Toarkibin tayini. Reaksiyanin stexiometrik
omsali  molyar nisbatlor vo  tarazhgin
yerdayismasi metodu ilo miiayyan edilmisdir [8].
Domirin(l11) ekstraksiya olunan kompleksinin
torkibi pH 3.5 vo 5.5-da dyronilmisdir. pH 7.5-8-
do ekstraksiya olunan kompleksin torkibini
miisyyon etmok mimkiin olmadi. Bu mohlulda
kompleksin az davamli olmasi vo hidrolizin
getmosilo  olagedardir.  Hidrolizin  getmoasi
hesabina gslovi muhitdo domirin(l11) 1,2-ONT
ilo  1:3  torkibli  kompleksamalogstirmasi
cotinlagir.  Komplekslorin  optiki  sixliginin
maksimum qgiymati Fe(l11) ionu ugun pH 3.5-ds
1,2-ONT-nin 30 dofo pH 5.5-do isa 100 dafa
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artign  goturdlmalidir. Hidroksinaftoy tursusu-
nun 80 dofo artig miqdar:1 oldugda Fe(ll)
ionunun  mixtslifligandli  kompleksi  tam
ekstraksiya olunur. Mbohlulun optiki sixlig:
ekstraksiya olunan komplekslorin miqdar
phen:Fe olan molyar nisbatindon asilidir (s0k.3).
Bu asililiq domir(III) ionu igiin ayrido koskin
sinma ilo xarakterizo olunur (sok.3, oyri 1) vo
Fe(IIT):phen = 1:1 kimidir. Domirin(III) ikinci
kompleksinda ayri tadricon smir, bu pH 5.5-da
aliman komplekso uygundur vo Fe(IIl):phen
=1:2-dir. Domir(II) ionunun omalo gotirdiyi
kompleksin pH5-do torkibinde komponentlorin
molyar nisbati Fe(II):phen =1:3 kimidir (sok.3,
oyri 3).

Sak.3. Molyar nisbatlor metodu ilo torkibin
toyini: 1- pH 3.5; 7:10° M Fe* 2.1.103 M
1,2-ONT; 1.4-104 M phen; is1q filtri Ne8; =2
sm.

2- pH55; 7.105M Fe3+; 7:103M 1,2-ONT;
2.1:104M phen; isiq filtri Ne8; 1=2sm

3- pH5; 7-10°M Fe*2; 5.6:103M 1,2-ONT;
3.5:104M phen; isiq filtri No5; 1=0.5sm

Cphen/Cr,

Su vs lizvi faza arasinda tarazhg: asagidaki kimi ifads etmok olar.

M (phen);”nR = M (phen), (R),
M(pheny (R), .. A

*" M(phenZ ][R~ (A -AJRT
A

Logarifmaladigdan sonra aling: /g =

= (gK,, +n/g[R]

Alinan naticalors asasan: yq _ A lin— lg [R] -don asililiq grafiki qurulur.
A — A

Asilihg grafikinds Iga = n olub, domir

(111) ionu t¢tin uygun olaraq pH 3.5-do n=1 va

pH 55-do n=2 olur (sok. 4., 1 vo 2 oyri).

Miixtalifligandl: kompleksds domirin (I1) 1,2 -

ONT olan nisbiti pH 5.0-ds Fe (II) : 1,2 - ONT
= 1:2 borabordir (sok. 4., ayri 5).

Alinan MLK-in tarkibi molyar nisbatlor

Vo tarazligin yerdayismasi metodlarindan alinan

naticalora asasan hesablanmis vo verilon nisbato

uygundur:
Fe(l11) : phen : 1,2-ONT = 1: 1: 1 (pH
3.5); Fe(lll) : phen : 1,2-ONT =1: 1: 2 (pH

5.5); Fe(ll) : phen: 1,2 -ONT = 1: 3: 2 (pH 5.0).

Miixtalifligandli  kompleksamalagalmada
tosavvir etmok olar ki, asas yeri 1,2-ONT-nin
karboksil — grupunun  dissosiasiyas:  tutur.
Domirin (1) omolo  gotirdiyi  kompleksi
[Fe(phen)3(HR).] formulu soklinds gdstarmoak
olar. Fe (I11) ionunun fenantrolin vo 1-hidroksi-
2 naftoy tursusu ilo kompleksi ancag 2 saat
middatindo  davamhdir.  Uzun  middat
saxladiqda kompleksin rangi zsifloyir. Buna ss-
bab Fe (I11) ionunun qgismon Fe(ll) ionuna
reduksiya olunmasidir. Damirin (111) pH 3.5-ds
ekstraksiya olunan gdy rongli kompleksi domirin
ekstraksiyali-fotometrik tayininds istifado oluna
bilor. Ber ganunu 110 mkg-a gader oldugda goz-
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lonilir, reaksiyanin hassashgi 5 ml ekstraktda 3
mkg-dir.  Damir (l1)-fenantrolin-1,2-hidroksi
naftoy kompleksi davamli olub, uzun middat
galdiqda rongds dayisiklik bas vermir. Fe (11)-

AX
f -
SA—A
0.8|-
0.4|-

| -laCr

phen-1,2-ONT kompleksinin molyar isiqudma
omsali gs40=1.42-104 olub, damirin ekstraksiyali-
fotometrik tayinins tatbiq oluna bilor.

Sok.4 ﬂg—AX in - (g[L,2—ONT]
o A0 _Ax ,

asihiliq qrafiki: 1 — Fe(I1I)-phen-1,2 ONT,

pH 3.5; 2 — Fe(IIl) — phen — 1,2 ONT,

pH 5.5; 3 — Fe(Il) — phen — 1,2 ONT, pH

5.0;

I I I
0738/ 34 30 /25
-0.4 |

Kanar ionlarin tasiri. Damirin (111) turs
muhitds (pH 3.5 — 5.5) o-phen va 1,2-ONT ils
fotometrik tayinino konar ionlarin motarizods
gostarilon dofs artiq migdar:t mane olmur: Al —
(250), Zn — (500), Cd — (440), Mn (1) — (250),
Mo(VI) - (350), W(VI) - (360), Nb (V) - (150),
Ta (V) - (200), UO22+ - (210), Ce (1V) - (80), Sc
(1) = (500), Ti (1V) = (170), Cr (I11) — (240), Cr
(V1) - (70).

Domirin fotometrik tayinina mis, kobalt
va nikel ionlart mane olur. Mis goy, kobalt (111)
sari rongli xloroformla ekstraksiya olunan,
kompleks omolo gotirir. Ona goéro do bu
elementlorin artig miqgdar: oldugda domirin
tayinino mane olur. Damirin tayinino kobalt va
nikelin 10 dofa, misin 5 dofs artiq migdar: mane
olmur.

Isin metodikasi: 20 ml-lik 6lgi silindirine
60 mkq domir olan moahlul tékib, onun zarina

1 ml 10%-li hidroksilamin xlorid, 1 ml 0.05 M
fenantrolin mohlulu 8 ml 0.01 M 1-hidroksi-2-
naftoy tursusu tokib, onun uzerino pH 4-5
alinana gador galovi, yaxud natrium asetat bufer
mohlulu olave edilorak, 20 ml-a gador asetat
bufer mohlulu ils durulasdirilir, otaq temperatu-
runda 20 dog. saxlanilir. Qarisiq ayirici gifa
kecirilorok 5 ml xloroformla ekstraksiya olunur.
Ekstrakt kagiz filtirdon stizilorok tomizlonir va
optiki sixhg FEK-56 M fotoelektrokolorimet-

rinds, £ =0.5 sm kiivetdo 540 nm (filtr Ne5) dal-
ga uzunlugunda suya g0ro Olculur. Alinan
naticalors asason A= f(C) asilihq grafiki qurulur.
Domir 226 — 2X, 226 — 5X, 226 — 6X markali
arintilords ekstraksiyali-fotometrik toyin edilmis
vo uygun olarag nimunslorde 11.4+0.012;
0.043+0.030; 0.098+0.025 faiz domir oldugu
tapilmisdir.
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PA3HOJINT AH/JHBIE KOMIL/IEKChI JKEJIE3A C
1-TH/IPOKCH-2-HA®TOHHOH KHCJIOTOH H ®EHAHTPOJIHHOM

A.H.Kypoanoe, B.A.Kypoanoea, I.P.Kynuesa

Cnexmpopomomempuuecku ucciedosano oopazosanue komniexchvix coedunenui Fe(ll) u Fe(lll) ¢ o-
Genanmponunom (o-gper)  u l-zudpoxcu-2-nagpmounoi  xkucromoii (1,2-OHK) 6 xucnoii cpeoe.
Hceneoosanvr cocmas, ceouicmea u yciogus 006pa308aHus KOMWIEKCO8. YcmanoeneHo,  4mo 0as
axemparxyuu Fe(11l) 6 suoe pasnonucanonoeo xomnuexca (PJIK) onmumansnvim sensiemes unmepsan pH
3-4, maxcumanvnas sxcmpaxyus Fe(ll) nabmooaemcs npu pH 5.  Cocmas obpasyiowuxca PJIK
coomeemcmayem ciedyroujemy coomuoutenuio komnonenmog ¢ Hux: Fe(lll):-o-gpen:OHK=1:1:1 (pH
3.5), Fe(ll):0-pen-OHK=1:1:2 (pH 5.5), Fe(ll):0-gpen:OHK= 1:3:2 (pH 5).

Knwouesvie cnosa:. pasHonueanoHvle KOMUIEKCHL dicene3d, dIKCmpakyus, genanmponun, l-eudpoxcu-2-
Hagmotinas Kucioma

DIFFERENT-LIGAND IRON COMPLEXES WITH 1-HYDROXY-2-NAPHTOIC ACID
AND PHENANTROLIN

A.N.Gurbanov, V.4.Gurbanova, G.R.Guliyeva

The formation of complex compounds of Fe (I1) and Fe (I11) with o-phenantroline (o0-phen)
and 1-hydroxy-2-naphtoic acid in acid medium has been studied through the use of spectro-
photometric method. Composition, properties and conditions of complex formation have been
explored. It revealed that for extraction of Fe (I11) in the form of different-ligand complex
(DLC) optimal is the interval pH 3-4; maximum extraction of Fe (II) is observed at pH5.The
composition of emerging DLC is in line with the following components: Fe(lll) o-
phen:OHK=1:1:1(pH 3.5), Fe(ll1):0-phen OHK=1:1:2 (pH 5.5), Fe(ll):0-phen
OHK=1:3:2 (pH 5)

Keywords: different-ligand complex, extraction of Fe (Il), o-phenatrolin and 1-hydroxy-2-
naphtoic acid
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