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GIRIS

Moévzunun aktualli@l. Sonayenin miixtalif saholorindo istifado edilon
materiallarin lazimi tolabatlara cavab vermasi ii¢iin onlarin tarkibino daxil olan
komponentlarin miqdarma yiiksok daqiqlikli nazarat istehsal praktikasimnin osas
morhalolorindon biri hesab olunur. Molumdur ki, Fe(IIl) birlogsmaleri
sonayenin miixtalif saholorindo genis totbiq olunur. Belo genis totbiq
edilmosi ilo olagedar olaraq domirin(Ill) senaye vo tobii obyektlords
miqdari toyinine xiisusi diqqget yetirilir. Domirin mikromiqdarlarinin tayini
ticiin fotometrik analizde miixtslif sinif {izvi reagentlorden istifado edilir.
Domir tamamlanmamig d orbitalina malik oldugu {iglin rangsiz reaktivlarlo do
intensiv rangli kompleks birlogmalor verir. Son illar analitik kimyada hessashq
va segicilik kimi analitik parametrlori artirmaq {iglin torkibinde —OH, -N=N-
gruplart saxlayan {izvi reaktivlordon genis istifado olunur. Bu reagentlor
icarisinds pirogallol va B-diketonlarin téromslari xiisusi yer tutur. Analitik
reaksiyalarin toyini serhaddini asagi salmaq ve seciciliyini artirmaq lgiin
binar sistemlordon {i¢ komponentli sistemlora kegirlor. Ona goro do
pirogallol vo B-diketonlarin  tdromslorinin  modifikasiya olunmus
formalarmin tatbiqi ilo demirin toyini ligiin hassas, secici, yiiksok daqiglik
va tokrarliga malik metodikalarin iglonmasi aktual mosaladir.

Buna goro do B-diketon asasinda sintez olunmus azobirlogsmalarlo domir(I1I)
ionunun omolo gatirdiyi kompleks birlosmalorin spektrofotometrik todqiq
edilmasi, onlarn fiziki-kimyavi xasalerinin dyronilmasi, miixtslif obyektlords
tayini iiglin hassas vo segici fotometrik metodikalarn islonmasi nazari vo
praktiki cohotdon miihiim shomiyyat kasb edir.  Dissertasiya igi Baki Dovlat
Universitetinin kimya fakiiltosinin «Analitik kimyay kafedrasinin apardigi elmi
islora miivafiq olaraq (D6vlat geydiyyati Ne 01870009955) yerins yetirilmisdir.
Isin mogsadi.Piroqallol vo p-diketonlarm osasinda sintez edilmis iizvi
reaktivlorin domirin(Ill) ionu ilo omslo gotirdiyi kompleks birloasmslorin
tadqigi vo yeni segici metodikalar hazirlayib bir sira obyektlords totbiq
etmokdon ibaratdir.

Qarstya qoyulmus magsados gatmagq ticiin asagidaki mosalalor holl edilmisdir:

- piroqallol vo PB-diketonlarasasinda sintez edilmis reaktivlerlo domir(III)
ionunun amols gotirdiyi kompleks birlogmolarin tadqiqi, davamliliq sabitinin
toyini, xiisusi elektrik kegiriciliyinin dyronilmasi, bark halda komplekslorinin
sintezi, qurulusu vo xassalorinin oyronilmasi;

- pirogallol vo B-diketonlarin azotéramolsrinin domir(Ill) ionu ilo kom-
pleksomalagotirmoasinin  qanunauygunluqglar;; komplekslorin  molyar udma
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omsalmim, davamliliq sabitinin, torkibinin toyini, reagentlorin pH-dan asil1
olarag mohlulda paylanma diagramimim qurulmasi; kompleksomalogalmanin
sxeminin dyronilmasi;
- domir(Ill) reagentlorlo kompleksomologolmasine konar ionlarin  va
pardsloyici maddolorin tosirinin  Oyronilmasi; domir(IIl) tobii vo sonaye
obyektlorinda fotometrik toyini metodikalarmin islonmasi;
Bu mosalolori holl etmok iigiin NMR, 1Q-spektroskopiya, rentgenqurulus,
spektrofotometrik, potensiometrik, konduktometrik vo derivatografik analiz
metodundan istfads edilmisdir.
Elmi yenilik. Pirogallol vo B-diketonlarin azotdromolori azot vo oksigen
saxlayan lizvi reagentlorlo modifikasiya edilorok domir(Ill) fotometrik toyini
{iciin totbiq edilmisdir. Istifado edilon azobirlosmolorin asas analitik xassolarini
xarakterizo edon komiyyatlor tapilmigdir. Domir(Il) kompleks birlosmalorinin
fiziki-kimyovi  parametrlorinin  toyinindon alman noticolora  asason
komplekslorin fotometrik analizde yiiksok analitik xassolors malik olmasi
prognozlagdirilmigdir.
Praktik shamiyyati. Piroqallol vo p-diketonlarin azotéromslorindon vo
onlarm modifikasiya olunmus formalaridan istifads etmoaklo domirin(III) tabii
va siini obyektlordatoyini metodikalart islonmigdir. Tacriibi naticalor asasinda
miioyyan edilmisdir ki, pirogallol va B-diketonlarin azobirlasmalari domir(I11)
ionun tayininds yiiksok analitik xassoalor gostarirlar. Toklif olunan metodikalar
kifayat qador sadalik, ekspresslik va segiciliklo xarakteriza olunur.
Isin aprobasiyasi. Dissertasiya isinin materiallar1 asagidaki konfranslarda
moruzo vo miizakiro edilmisdir. Umummilli lider H.Oliyevin anadan
olmasimin 87-ci ildoniimiina hasr olunmus doktorant, magistr vo gonc
tadgiqatgilarin 'V Respublika Elmi Konfrans: ( Baki 2010), Umummilli
lider H.Oliyevin anadan olmasmin 88-ci ildoniimiine hasr olunmus
doktorant, magistr vo gonc tadqiqatcilarin V Respublika Elmi Konfrans:
(Baki 2011), Umummilli lider H.Oliyevin anadan olmasmin 89-ci
ildoniimiine hasr olunmus doktorant, magistr vo gonc todqgiqatgilarmm V
Respublika Elmi Konfrans1 ( Baki 2012), Goérkemli Azerbaycan alimi,
omokdar elm xadimi, akademik Hason Oliyevin 105 illik yubileyino hasr
olunmus “Ekologiya: Tabist vo comiyyat problemlori” mévzusunda 11
beynalxalq elmi konfransin materiallar1 (Baki, 2012), «Koordinasion
birlosmolor kimyas1» V respublika elmi konfransi (Baki, 2012), Umummilli
lider H.Oliyevin anadan olmasinin 93-cii ildoniimiine hasr olunmus gonc
tadqigatcilarin IV Beynolxalq Elmi Konfransi (Baki 2016).
Nosr edilma. Dissertasiyanin mdévzusuna aid 7 moqalo va 13 tezis nagr
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edilmisdir.
Dissertasiyanin hocmi vo qurulusu. Dissertasiya «GIRIS», «I-V FOSIL»,
«NOTICO» vo «ISTIFADO EDILMISODOBIYYAT»dan ibarat olmagla 129
makina sohifosindon ibarotdir. Aparilmig todqiqatin naticalori 13 sokil vo 33
cadvalds verilmisdir.

REAGENTLORIN FIZIKI-KIMY9VI XASSOLOIRI

. Tadqgigat zamani 3-(2-hidroksi-3-sulfo-5-nitrofenilazo) pentan-2,4-dion
(R1), 3-(2-hidroksi-3,5-disulfofenilazo) pentan-2,4-dion (R,), 3-(2-hidroksi-
3"-sulfo-5-xlorfenilazo)pentan-2,4-dion ~ (R;),  3-(2-hidroksi-3-sulfo-4-
nitrofenilazo) pentan-2,4-dion (R4), 3-(2-hidroksifenilazo) pentan-2,4-dion
(Rs), bis-(2,3,4-trihidroksifenilazo)benzidin (Rg), 2,23 4-tetrahidroksi-3'-
sulfo-5"-nitrobenzol (Rg).Reagentlorindan istifads edilmisdir (Cadval 1).
Cadval. 1.Reaktivlorin qurulus formul, adlar va molekul kiitlosi

Formulu Adi
CHs R;-3-(2-hidroksi-3-sulfo-5-
L nitrofenilazo) pentan-2,4-dion
=0 OH X R»-3-(2-hidroksi-3,5-
‘ disulfofenilazo) pentan 2.4-
C\;H —N =—N Y dion
c—o0 > R;-3-(2-hidroksi-3"-sulfo-5-
CH 5 xlorfenilazo)pentan-2,4-dion
RI'XZZZ éO’ H Y=H 2 nitrofenilazo) pentan-2,4-dion
RoXe SO Yol 7=Cl Rs-3-(2-hidroksifenilazo)-
Ri:X=Z=I; v= Ndz pentan-2,4-dion
Rs:X=Y=Z=H
O on v o bis-(2,3,4-
" tf Ny . . - >\j o R, trihidroksifenilazo)benzidin
HO OH oH 1-fenil-2,3-dimetilpirozolon-5-
[ azopiroqallol
H —N—CH—C
gy
|
CHs R




HO SOH 2,2 ,3,4-tetrahidroksi-3"-sulfo-

HO OH
Cj B C 5*-nitrobenzol
HO N=N

Cl
Ry
T

J;:N —CH;—CH,—N—C

CHs; bisasetilasetonetilendiimin

o »
—C
=0 |
CH CHs
3 R,

Uglincii  komponent  kimi  kation tip  sothi-aktiv maddolor -
setiltrimetilammoniumbromid, setilpiridin bromid, setilpiridinxlorid; geyri-
ionogen sothi-aktiv madds - triton X-114, dekametoksin; aromatik aminlor
- 1,10-fenantrolin, 2,2'-dipiridil, diantipirilmetan (DAM),
diantipirilpropilmetan (DAPPM), diantipirilfenilmetan (DAPFM), 8 -
oksixinolin istifads edilmisdir.

B-DIKETONLARINAZOTOROMOLORININ BIR SIRA
METALLARLA KOMPLEKSOMOLOGOTIRMOISININ
MUXTOLIF FIZIKI-KIMYOVI ANALIZ METODLARI ILD
TODQIQL.

Doyison torkibli fazada omslo golon kompleks birlosmonin on miihiim
xarakteristikas1 onun davamliliq sabitidir. Yiiksok davamliliq sabitine malik
komplekslor analitik maqgsodlor tiglin genis totbiq edilir. Masalon,
spektrofotometrik metodla metal ionlarinin kigik miqdarmmi toyin etmok
ticiin kompleksin davamliliq sabiti mithiim rol oynayir. Adston, yiiksok
davamliliq sabitine malik komplekslorin analitik xarakteristikalar1 da
yiiksak olur. Ona gdra do metal ionlarmin toyini {iglin totbiq edilon yeni
sinif reagentlorin analitik xarakteristikalarin1 avvalcadan prognozlasdirmaq
ticiin onlarin komplekslorinin davamliliq sabitlorinin toyin edilmasi xiisusi
ohomiyyat kosb edir. Davamliliq sabitini toyin etmok Tlg¢iin miixtalif
metodlardan istifads edilir. Miislliflor hesab edir ki, bu metodlar igerisindo
yaxsisi yiiksak doaqiqliyi, ekspressliyi vo sads cihaz tominati ilo xarakterizo
olunan potensiometrik titrlomo metodudur.



Tadqiq olunan reagentlordon R;-R; regentlorin bir sira metallarla
omols gotirdiklori kompleks birlagmolorin davamliliq sabitlori su miihitindo
potensiometrik titrlomoa metodu ils toyin edilmigdir.
B-diketonlarinazotdromslorinin  bir swra metallarla omolo gotirdiklori
komplekslorin davamliliq sabitlari cadval 2-da verilmisdir.

Cadval 2.
p-diketonlarin bazi azotoramolarini bir sira metallarla omslo
gotirdiklori komplekslorinin davamhihq sabitlori

Me Fe(lD) Cu(ID Ni(ID) Co(ID) Zn(1D)

R, | 1gK; | 12,0120,03 | 11,16+0,02 | 7,98+0,03 | 7.86+0,04 | 6,96+0,09

R, | 1gK, | 8,67£0,08 | 835:0,06 | 7.60:0,06 | 7,55:0,08 | 8,75+:0,05

Ry | 1gK; | 10,16£0,02 | 9.86+0,03 | 7,25t0,04 | 7,14+0,03 | 6,98+0,02
Me | Cd(I) Mn(1l) Mg(1D) Ca(1l)

R, | 1gK, | 6,5450,04 | 647:0,02 | 6,30:0,03 | 6,25£0,02

R, | 1gK, | 8,68£0,05 | 8,48:0,07 | 8,36+0,04 | 8,30£0,03

R; | 1gK, | 6,36£0,02 | 627£0,04 | 6,21%0,02 | 6,12+0,04

Ri-Rsreagentlorinin komplekslorinin davamliligi asagidaki sira tizrs doyisir
R;: Fe>Cu>Ni>Co>Zn>Cd>Mn>Mg>Ca
R,: Fe>Cu>Ni>Co>Zn>Cd >Mn>Mg>Ca
R;: Fe>Cu>Ni>Co>Zn>Cd >Mn>Mg>Ca
Kompleksamalogalma reaksiyalarinin tadqiqinde basga metodlarla yanasi
konduktometrik titrloms metodu da genis istifads edilir.
Konduktometrik titrlomonin  naticolori  gdstorir ki,
komplekslorinin davamlilig1 asagidaki sira iizra doyisir:
Fe>Cu>Ni>Co>Zn>Cd>Mn>Mg>Ca
Alinmig naticalorin potensiometrik titrlomonin naticolori ilo miiqayisasi
gostorir ki, kompleks birlosmo na goder davamli olarsa, su miihitindo
konduktometrik titrlomo zamam sistemin xiisusi elektrik kegiriciliyi bir o
godor yiiksak olur. Belolikla, konduktometrik titrlomo zamani yiiksok
xlisusi  kegiriciliyi  ilo  xarakterizo olunan kompleksomalogalma
reaksiyasinin  daha genis analitik imkanalara malik olacagim
prognozlasdirmaq olar.
Tadqgigat naticesindo miioyyan edilib ki, qarisigligandli komplekslarin
xiisusi elektrik keciriciliklarinin qiymati binar komplekss nisbaton kigikdir.
Bu onu gosterir ki, qarisiqligandli komplekslor yiiksok davamliliga
malikdirlar.

reagentlorin



Kompleks birlogmolorin genis totbiq sahasine malik olmast ilo
olagoadar olaraq yeni kompleks birlogsmolorin sintezi onlarin qurulus vo
xassolorinin  dyronilmasi aktual massladir. Ona goro yeni kompleks
birlogmolarin sintezi, onlarin qurulug ve xassalorinin dyronilmesi aktual
problemdir. Fe(IIl)-in asetilasetonun azotdramolari asasinda yeni kompleks
birlosmalor sintez edilmis termoqravimetrik, 1Q-spektroskopiya va rentgen
qurulus analiz metodlari ilo qurulus ve xassalori miloyyan edilmisdir. Bark
halda komplekslorin qurulusu haqqinda on diizglin informasiyani rentgen
qurulus analiz metodu verir, ancaq amorf olmasi quruluslarinin rentgen
qurulusu analiz metodu ilo Gyronilmasineimkan vermir. Belo komplekslorin
qurulusu hagqinda termoqravimetrik analiz vo 1Q-spektroskopiya metodlari
ilo tadqiqat apardiqdan sonra miioyyan fikir sdylomok olur.
Termoqgravimetrik analizdon aliman noticolors asasen birlogsmoalarin
parcalanmasi sxemini asagidaki kimi gostermok olar:
Fe(cl1H§;SC1N3)X4H20—>FG(C11H§;SC1N3)X3H20—>FGC11H§;SC1N3—>F€203
Fe(C,HsO6SCIN,)*4H,0—Fe(C;HgSCIN,)x3H,0—FeC,,HsSCIN,—Fe,O;
Fe(cl1H80982N2)X5H20—>F6(C11H80982N2)X3H20—>F6C11H§;SC1N2—>F€203
Fe(C11H1003N2)><3H20—>F6C11H1003N2—>F6203
Fe(C11H905N2)><3H20—>FeC11H1003N2—>F6203
Fe(IIl)-in 5-xlor-3-(2-4,4-dimetl-2,6-dixocyclohexyliden) hidrarinil)-2-
hidroxybenzenilsulfonatla amolagatirdiklori kompleks birlosmalarin
kristal vo molekulyar qurulusu.[Fe(H,0);(L)*5H,0].

Rentgen qurulus analiz metodu ilo birlosmonin qurulusu miisyyan etmok

ticin  0,30x0,30%0,30 mm’ Olgiili  monokristal gotiiriiliir. Tacriiba

BRUKER SMART APEX 11CCD (Mokoa0 siialanma qgrafit monoxromator,

¢ vo o skaynerlogsmo) difraktometrinds aparilmigdir.

Kompleksin kristallografik parametrlori daha strafli cadval 3-doverilmisdir:
Cadval 3. Kristallografik parametrlar.

Temperatur, K 100(2)
Dalga uzunlugu 0,71073
Sinqoniya Triklinik
Foza qrupu PT

a(A”) 11,0372(19)
b(B’) 11,2243(19)
c(C%) 11,2715(17)
a(’) 67,357(7)
B 78,198(7)
(") 89,434(7)




VA’ 1257,8(4)

Z 2

d mg/m’ 1,5110

Kristallik 5l¢iilor mm’ 0,30x0,30x0,30
R-faktor(1>20(1)) R,=0,0421 wR,=0,0557
R-faktor(biitiin hallarda) R,=0,0686 wR,=0,1112

Kompleks birlosmonin  molekulunun qurulusu osas ligandin  xelat
koordinasiyasin1 askar edon tok X-Rey difraksiyasi ilo qurulmusdur. Fe’*
yiikkii L-indeprotonlagsmis N, O4 vo O; monfi yiliklonmis atomlari ils
kompleks olunur. Reagentin molekulyar qrulusu sakil 1 verilmisdir.
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Fe(Ill) koordinasiya sferasmin on yaxsi tosviri oktaedr (4+2) soklinds
olmasidir. Koordinasiya olunmus su molekullart 4-cii(O;) ox sahosindo
yerlosdikdo 2 aksial (0;,0s) voziyyostds olduqda miistovi oxunun 3
yerlosmo sahosi(O, N, O,) xelatligand tersfindon tutulur. Fe-O rabitosi
1,910(2)-2,052(2) A° boyunca uzanr, lakin Fe(1)-N(1) rabitasi 2,122 A’
borabardir.

Suyun koordinasiya olunan molekullar1 boliinmiis hidrogen rabitalori
hesabina qeyri-koordinasiya olunan su molekullar1 ilo cozb olunur.
Belalikla, [Fe(H,O);L]-lin su molekullart torofindon pargalanan torkib
hissolori laylar gsoklindo assosiasiya edir. Alinan qurulus kenar iizli
aromatik qarsiliqli tesir hesabina assosiasiya edon O-H...O rabitosinin
ziqzaqvari yerlogsmosina gatirib ¢ixaran su molekullariin koordinasiyasi ila
toyin olunur. Molekulda hidrogen rabitesinin H,O...O orta mesafasi giiclii
H rabitesinin emologolmoesine uygun olaraq daxilde 2,649-3.140 A’-o godor
azalir. Qongu molekula onlarin giicli H-rabitasi ilo olagolonmasi
naticosinds bir-birins nisbi yaximliqda yerlasir.




Biitov struktur solvatlagsmig su molekullar1 R ligandlarmisulfonil va
karbonilin O atomlar1 ilo vo su molekullari ilo qarsiligh tasirds oldugu 3D
soboko kanallar1 kimi tesvir oluna bilor. Kompeksin handssi qurulusuna
asasan koordinasiya olunan suya birlogon kanallar su molekullar1 hidratinin
birlogmasinin uzanmis qurulusa malik olmasma baxmayaraq bir-birilo
kasisir.

3.5. Fe(Il)-in 3-(2-hidroksi-3-sulfo-5-nitrofenilazo)pentan-2,4-dionla
amologatirdiklori kompleks birlogsmanin kristal vo molekulyar
qurulusu. [Fe(H,0)3(L)]-3 H,O].

FeC HpN;0,4S kristalinin difraktometrde alinmis parametrlori asagidaki
kimidir (codval 4). Kompleks birlosmonin molekulyar qurulusu
sokil gostorilmigdir. Sokildon goriindiiyli kimi, kristallik qurulus diskret
birniivali molekuldan taskil olunmusdur. Damirin koordinasiya adadi 6-ya
borabardir. Koordinasiya boslugunu bir molekul metil-(2-oksopropil)-N-(2-
sulfo-4-nitro-5-oksimetil)azometinin 2oksigeni vo 1 azotu va 3 molekul
suyun oksigenlori doldurur. Domir atomunun molekulyar otrafi gorilmis
oktaedr poliedr amalo gotirir. Fe(I1I)-in koordinasiya etmis atomlarla amoala
gotirdiyi rabitalorin masafolori cadvalds gostorildiyi kimi doyisir.

Cadval 4.
Kristallografik parametrlor.

Temperatur, K 296(2)

Dalga uzunlugu, A’ 0,71073 A°
Sinqoniya Triklinik A’
Foza qurulusu PT
Parametrlor, A° a=8,3783(6)A’,

b=9,8645(8)A",
c=13,0728(15)A°

a, B,y 0=108,988(5),
B=105,785(5), y=95,363(3)

\Y 963,26(15) A’

Z 2

d 1,745 mg/m’

Kristalin 6lgiilari mm’ 0,27x0,11x0,11 mm’

Biitiin okslarin say1 9918

Reagentin molekulyar qrulusu sokil 2-da verilmisdir.
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REAGENTLORIN DOMIRIN(II) TOYININDO ANALITIK TOTBIQI

Tadqiq olunan reagentlor domirilo intensiv rongli kompleks birlogmolor omslo

gotirir. Kompleksomalogolmonin optimal seraiti miioyyan edilmis, hamginin
komplekslarin bir sira spektrofotometrik xarakteristikalari hesablanmugdir.

Cadval 5

Domirin(IIl) asetilasetonun va piroqallolun azotéramalori ilo amalo

gotirdiyi komplekslorin bir sira xarakteristikalari.

Ber

Kompleks PHopt £x107 Fe:R:X qanununa
tabegilik

Amax intervali

FeR, 2 443 1,45+0,01 0,11-2,24
FeR, 3 414 1,34+0,01 0,22-2,24
FeR; 4 432 1,3840,01 0,18-2,24
FeRy 4 413 1,01£0,01 0,22-1,79
FeRs 5 395 0,8340,01 0,45-4,03
FeR;-DAM 0 458 1,78+0,02 0,05-2,24
FeR|-DAPM 1 459 1,64+0,02 0,11-3,14
FeR|-DAFM 1 449 1,60+0,01 0,11-3,14
FeR;-SPCl 1 450 1,84+0,02 0,11-2,74
FeR,-SPBr 1 458 1,96+0,02 0,11-2,74

11




FeR;-STMABr 0 459 2,22+0,02 0,11-3,36
FeR,-fen 2 421 1,70+0,01 0,11-2,24
2 423 1,82+0,02 0,11-2,24

FeRy-a,a’-dip
FeR;-fen 2 429 1,44+0,02 0,11-2,24
2 433 1,48+0,02 0,11-2,24

FeR;-a,a’-dip
FeRg 2 436 0,85+0,02 1:1 0,90-4,48
FeRg-Triton X-114 0 430 1,88+0,01 1:1:1 0,22-2,74
FeR, 4 454 0,75+0,06 1:1 0,56-4,48
FeR;-Dip 1 494 0,8040,05 1:1:1 0,56-6,72
2 491 0,83+0,02 1:1:1 0,56-6,72

FeRs-a,a’-dip
FeRg 4 428 0,55+0,01 1:2 0,56-6,72
FeRg-Oksixi 3 439 0,60+0,01 1:2:2 0,56-6,72
FeRg-fen 3 470 1,05+0,02 1:2:2 0,22-6,72
3 451 0,72+0,06 1:2:2 0,45-8,96

FeRg-a,a’-dip

Cadval 5-don  goriindiiyli  kimi  eyniligandli  vo  miixtslifligandli
komplekslorin amslogalma soraiti giiclii turs mithitde miisahide olunur.
Uglincii komponentlorin tosirindon kompleks omolo golmonin optimal
soraiti daha turs miihito dogru siiriisiir.

Tabii vo sonaye obyektlorinin torkibinin miirokkab olmasi toyin edilon
elementin miioyyonlogdirilmasinds ¢otinlik téradir. Bu da toyinat
reaksiyalarina verilon tolobatlarin hamise yiiksok olmamasi ils slagadardir.
Domirin reagentlorlo kompleksomoalogatirmo reaksiyalarima miixtolif konar
ionlarin vo mane olan ionlarin manegiliyini aradan qaldirmaq mogsadila
pordoloyici maddolorin tosiri  Syronilmisdir. Islonmis metodikalarin
seciciliklori domirin toyini liclin on ¢ox istifado olunan metodikalarin
seciciliklari ilo miigayisa olunmusdur (cadval 6)

12




Cadval 6

Domirin(IIT) R4 reaktivi ilo DAM va onun téromelarinin istirakinda va
istiraki olmadan amols gotirdiyi kompleks birlogmolors konar ionlar vo
pardoaloyici maddslarin tasiri

Konar ion vo ya Ry Rs- Rs- Rs- o- 1-oksi-4-

pardaloyici madda DAM DAPM DAFM fenantrolin sulfo-2-
naftat
tursusu

Na *

K %

Mg(II) *

Ca(1) *

Ba(I) *

Zn(1) * 10 100

Cd(I) * 100

Mn(1I) * 500

Ni(1D) * 2 100

Co(I) * 10

Cu(I) * 10

Al(TIT) 2410 2900 2710 2710 500 100

Sm(TIT) 803 1280 1215 1210 -

Ga(III) 625 860 830 830 -

In(111) 1026 | 121 1140 1140 -

Bi(IlI) 112 185 160 165 Mane olur

Sn(TIT) 637 810 750 765 150

Hf(V) 318 415 360 370

Ti(IV) 429 510 480 460 140

Mo(V]) 857 925 870 870 5 100

W(VI) 1642 1690 1660 1665 5 100

G0, 120 150 140 135

EDTA 332 360 350 350

Limon tursusu 187 250 240 240 500

Na,HPO, 12H,0 320 370 360 355

Caxir tursusu 803 1010 980 980 20

*_mane olmur

Islonmis metodikalar domirin(Ill) alunitde, sink vo qurgusun, neft
slamlarinda, ¢iyoalokds, ag vo qirmizi gilasda, albalida toyini {i¢iin totbiq
edilmigdir (Cadval 7).
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Cadval 7

Niimunslords domirin(IIl) fotometrik metodla toyini

(n=3, P=0,95)
Obyektlor R Pasporta gors, Fe Fotometrik
% metodlatapilib,
Fe%
A 95-4 R,+8-0X 0,025 0,023+0,007
A 95-5 0,040 0,038+0,003
Sin kosasli | R+ 11,28 11,24+0,06
orinti STMABr
Qurgusun 16,24 16,16+0,04
osaslh
orinti
A 95-4 Ret+Tri 0,025 0,023+0,004
A 95-5 0,040 0,038+0,005
Alunit R+ 1,83 1,79
STMABr 1,78
1,78
Ag gilas R, +Fen AAS Fotometrik
metodla
(3,40£0,19) x10™ | (3,54%0,16)x10"
Qara gilas (2,52+0,11) x107 | (2,44+0,08) x10~
Ciyoalok (1,07£0,06) x10™ | (1,11+0,05) x10~
Neft slam1 | Rs+Tri 0,014+0,002 0,013+0,003
0,010+0,003 0,011+0,005
0,016+0,002 0,016+0,002
0,016+0,002 0,017+0,001

14




Natico

1. Domirin(IIT) tabii vo senaye obyektlorinds fotometrik toyini tiglin
piroqgallol va B-diketon asasinda olan {izvi reagentlorin torkibinds azot olan
izvi birlogmalor vo sothi aktiv maddslorlo amslo gotirdiyi qarisigliqgandli
kompleks birlogsmslor tadqiq edilmisdir.

2. Domirin(IIT) tedqiq edilon eyni vo miixtslif ligandli kompleks
birlogsmolari fiziki-kimyavi analiz metodlar1 vasitasilo tadqiq edilmisdir.
Komplekslorin spektrofotometrik xarakteristikalart (pHqp, Aop, molyar isiq
udma omsali komplekslorin torkibi Ber ganununa tabecilik intervali,
davamliliq sabiti) miioyyan edilmis vo konduktometrik titrloms metodu ila
xiisusi elektrik kegiriciliklori 0yronilmisdir.

3. Domirin(IIT) tadqiq olunan reagentlarlo amala gatirdiklori kompleks
birlosmolor bork halda sintez edilmisdir. Termogravimetrik, IQ
spektroskopik analiz metodlar1 ilo onlarm qurulus ve xassslori miioyyan
edilmigdir. Bu kompleks birlogsmolordon ikisinin qurulusu rentgen qurulus
analiz metodu ils dyronilmisdir.

4. Spektrofotometrik analiz metodu ilo miisyyan edilmisdir ki,
domirin(II) toyini ili¢lin analitik ohomiyyat kasb edon piroqallol vo f-
diketon osasinda sintez edilmis reagentlorin aminlor vo sathi-aktiv
maddslarin modifikasiya olunmug formalar1 daha genis analitik imkanlara
malikdir. Tadqgigatin naticalari gostardi ki, {iglincli komponentin tasirindon
kompleks birlosmanin optimal amala golma pH-1 turs miihits dogru siiriisiir,
molyar udma amsalinin vo davamliliq sabitinin qiymati artir.

5. Domir(Ill) ionlarmin mikro miqdarlarmin alunitds, sink va
qurgusun arintilorinds, neft slamlarinda, ¢iyslokds, ag vo qirmizi gilasda,
albalida tayini li¢iin metodikalar iglonib hazirlanmigdir. Alinmis naticalorin
diizgilinliiyli pasport gostaricilaring, alave etma vo atom-absorbsion analiz
metodu ilo  doqgiqlesdirilmisdir. Toyinat metodikast sadadir, yaxsi
tokrarliliqla xarakterizo olunur, real obyektlorin analizi zamani noticalorin
diizglinliiylinii tomin edir (bu alava etma metodu il tasdiq edilmisdir).

Dissertasiyanin noticalori agagidaki iglords ifads edilmisdir.
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AHHOTAIUA

Juccepranuonnoii padorel Icnanau ®atume UcMmanabl HA Temy
«Kommiekcsl xkese3a(lll) ¢ kucaopoa- u a3oTcogep:RalIuMu
pPeakTHBAMH B AHAJTUTUYECKON XUMUH >

Hns poromerpuueckoro onpenenenus Fe(111)Obumm ncnons3oBaHbl OMHApHBIE 1
CMeElIaHHOJIMTaH/THbIe KOMITJIEKCHI, MOIU(UIIMPOBAHHBIC c
A30MPON3BOIHBIMUP-IUKETOHOB ~ MIIMPOrajlIONaB IPUCYTCTBUM aMHHOB H
MOBEPXHOCTHO-aKTHBHBIX ~ BemlecTB.  CocTaB, CTpOGHHME W YHCTOTa
WCIIONB30BaHHBIX B paloOTe peareHTOB ObUIM YCTAHOBIIEHBI Pa3iINYHBIMH
(MBUKO-XUMHUUECKUMH ~ METOIAaMU.  MeroioM  CIIeKTpOo(OTOMETPHUYECKOTO
aHaNM3a  YCTAaHOBJIGHBI  CIIEKTPO(OTOMETPUYECKHE  XapaKTEPHUCTUKH
KOMIUIEKCOB  (PHonr, Aonr, MOJSIDHBIA  KOI(D(UIIMEHT TIOIJIOLICHHS, COCTaB
KOMIIJIEKCOB, HHTEpBaJl IOMYMHEHUS 3aKOHY bapa, KOHCTaHTBI YCTOWYMBOCTH).
MeTonoM KOHITyKTOMETPHUYECKOTO TUTPOBAHHUS ObIIM YCTaHOBJICHBI Y/EIbHBIC
AIIEKTPOIPOBOJHOCTH KOMIUIEKCOB. BBUIM CHHTE3MPOBaHBI B TBEPIOM BHUJIE
HOBBIE KOMIUIGKCHI M Pa3iYHBIMU (PU3MKO-XUMUYECKUMH METO/IaMU aHajn3a
W3y4eHbl UX CTPOCHHE M CBOMCTBA. Y CTAaHOBJICHO, YTO MO BIMSHUEM TPETHETO
KOMIIOHEHTa onTuMajbHass pH 00pa3oBaHMS KOMIUIEKCHBIX COEAMHEHHIH
CMEIsercs B KHCIYI0 OONacTh, YBEIMYMBACTCS 3HAUEHHE MOJISIPHOTO
Kod(uIMEeHTa MOTTIOMIEHNS] U KOHCTaHTa YCTOWYMBOCTH. V3ydeHO BiMsHUE
MOCTOPOHHMX ~ HMOHOB M MAacKUPYIOUIMX  BEHNIECTB HA  PeaKuH
KOMITIEKcooOpa3oBaHus.. Mccrnemyemple peaknud — KOMILIEKCOOOpa3oBaHMs
ObUIM CpaBHEHBI 10 YyBCTBUTEIBHOCTH U M30MPATENLHOCTA W OBLITM BBIOPAHEI
MeTOoNpl,  OONajaloliie  BBICOKMMH — AHAIMTHYECKAMH  TIOKa3aTelsIMH.
VYCTaHOBNIEHO, 4YTO  CMEIIAHHOJWTAHJHBIE KOMIUIEKCHBIE  COCAMHEHUS
XapaKTepU3yIOTCsl BBICOKOH W30MpaTenbHOCTHIO.  Pa3paboTaHbl  Meroamku
onpenenenust Fe(Ill)B crumaBax, amyHuTe,HedTsHOM mIIame, (QpyKTax.
[paBuIIBHOCTE PE3YIIBTATOB YTOYHEHA 110 MACIIOPTHBIM MOKa3aTeNIsIMUA aTOMHO-
a0COPOIMOHHBIM aHAJTH30M.
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ESPANDI FATEMEH ESMAELIA
Complexes of iron (III) with oxygen- and nitrogen-containing reagents
in analytical chemistry
ABSTRACT

For photometric definition of Fe(Ill) has been used azoderivatives of
pyrohallol, B-diketonesand its binary,polyligands complexes modified with
amines and surface-active substances. It has been established structure,
content and cleanliness of the used reagents in work by different physical
and chemical methods. By the spectrophotometric method it has been
established spectrophotometric characteristics (pHop,Aop, molar light
absorption factor, structure of complexes, an interval of Beers law, a
constant of stability) complexes. By a conductometric titration method it
has been established specific electric conductivity of complexes. New
complexes has been synthesized in solid state and their structure and
properties have been studied by different physical and chemical methods. It
has established that from of the influence third component optimum pH
complex formation, moves to area of the acid medium, raises values molar
light absorption factor and a constant of stability. Influence of extraneous
ions and masking substances on reaction complex formation has been
studied. The investigated reactions complexformation has been compared
on selectivity and sensitivity; also it has been chosen methods with high
analytical parameters. It has established that polyligand complex
connections are characterized with higher selectivity. It has been developed
techniques of definition Fe(Ill) in alloys, alunite, oil sludge, fruits.
Correctness of the received data has been established on a method of
passport parameters and atom-absorption.
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