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ISIN UMUMI XARAKTERISTIKASI

Movzunun aktuallig va islanma daracasi. Xelat amalagotirmo
gabiliyystino malik olduqglarmna gors, p-diketonlar vo onlarin
toromolori metallarla davamli kompleks birlosmoalor omolo gatirir.
Onlarin bu xassalorino asason analitik kimyada perspektivli Gzvi
reaktivlar hesab olunur.

B-Diketonlarin alkil-, Siff- vo azotéromolorindon metal
ionlarinin  ayrilmasinda, qatilasdirilmasinda, metallarla rongli
kompleks birlogsmolorindon fotometrik vo ekstraksiyali-fotometrik
toyinindo istifado edilirl. Torkibindo flilor olan B-diketonlardan gaz
xromatoqrafiyasinda metallarin ayrilmasinda tatbiq olunur.

Bu sinif reaktivlorin domir (111), mis (I1), vanadium (V) va bir
cox nadir torpag elementlori ilo amalo gotirdiyi rongli kompleks
birlosmoalor fotometrik metodla todqiq edilmis vo bu birlosmalarin
secicilik vo hassasliq kimi analitik parametrlorini artirmaq tgiin
liciincti komponentlorin tosiri dyronilmisdir?.

Bu reaktivlor asasinda alinmis kompleks birlosmalardan tibda
oksigen dastyicisi, antibiotik, bir sira kimyovi reaksiyalarda
katalizator olaraq, hamginin mikro va optielektronikada istifads edilir.

Bir cox metallar tabii va sonaye obyektlarinds tayin etmok ticiin
bu reaktivlordon istifado etmoklo fotometrik toyini metodikalari
islonilmisdir.

Biitiin bunlart osas gotlrorok geyd etmok lazimdir ki,
benzoilaseton osasinda azobirlosmolorin sintezi onlarin metallarla
omoalo gotirdiyi  kompleks birlosmolorin  todgiqgi  vo analitik
imkanlarinin 6yranilmasi aktual problemdir.

Tadgiqatin obyekti vo predmeti. Benzoilaseton osasinda {izvi
reaktivlorin sintezi. Bu reaktivlorlo domir (I11) vo misin (I1) tobii

! Tahani, I.K. Synthesis, characterization and biological activity of some metal

complexes of benzoylacetone schiff base // European Chemical Bulletin, - 2014.

3(9), - p.878-882.

2 Kopylovich, M.N. (E)-2-(2-(2-hydroxyphenyl) hydrazono)-1-phenylbutane-1,3-

dione: Tautomery and coordination to copper (1) / Maximilian Kopylovich, Kamran

Mahmudov, Matti Haukka [et al.] // Inorganica Chimica Acta, - 2011. - p.175-180.
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obyektlards tayini tgun yuksak selektivliya malik fotometrik tayinat
metodikalarinin islonmasi.

Tadqiqatin magsad va vazifalari. Sintez edilmis reaktivlarin bir
sira metallarla amalo gatirdiyi kompleks birlosmalorin qatilasdirma
metodikalarinin islanilmasi va bu reaktivlordan istifads etmoklo domir
(111) va misin (1) tobii obyektlords tayini tcin yiksak seciciliys malik
fotometrik toyinat metodikalarinin islanib hazirlanmasindan ibaratdir.

Qarsiya qoyulmus moagsads ¢atmaq tiglin asagidaki masalalor
hall edilmisdir:

- Benzoilasetonun Siff- vo azotdramalarinin sintezi;

- Sintez edilmis reaktivlorin qurulus va xassalarinin miayyan
edilmasi;

- Bir sira metallarin bu reaktivlorlo (R1-Rs) amolo gatirdiyi kompleks
birlosmalarin ekstraksiya imkanlarinin 6yranilmasi;

- Kompleks birlosmoalarin davamliliq sabitinin va xisusi elektrik
kegiriciliyinin dyranilmasi;

- Bu reaktivlarin Fe (111) vo Cu (1) ionlar1 ilo amals gatirdiyi rongli
kompleks  birlogsmolorin  spektrofotometrik  todqiqi:  optimal
omologalmo  soraitinin, Ber ganununa tabegilik intervalinin,
kompleksin torkibindo komponentlar nisbatinin mioyyan edilmasi;

- Domir (111) va misin (I1) yiksok segiciliyo malik fotometrik toyinat
metodikalarinin iglonilmasi vo onlarin tabii obyektlords tayini Gglin
totbiqg edilmasi;

Tadqgiqat metodlari. Todgigat isini yerina yetirorkon Rentgen
qurulus analizi (RQA), Nilva magnit rezonans (NMR), Infraqirmizi
spektroskopiya (IQ), potensiometrik, konduktometrik, termiki vo
spektrofotometrik analiz metodlarindan istifads edilmisdir.

Mudafiaya ¢ixarilan asas muddaalar:

- Benzoilaseton asasinda azobirlosmalor va Siff asaslarinin sintezi,
onlarm NMR vo 1Q-spektroskopiya metodu ilo tadgiq edilmasi.

Reaktivlorin qurulusunun Rentgen qurulus analiz metodu ilo
Oyranilmasi;
- pH-metrik titrlomo metodu ilo sintez edilmis reaktivlorin
dissosiasiya sabitlorinin vo onlarin bir sira metallarla omoalogatirdiklori
kompleks birlosmalorin davamliliq sabitlorinin, konduktometrik
titrlomo metodu ilo xususi elektrik kegiriciklorinin mioyyan edilmasi;
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- R1-Rs reaktivlorinin bozi metallarla amalo gotirdiyi kompleks
birlosmoalorin - mixtalif holledicilordo  ekstraksiya imkanlarinin
Oyronilmasi vo daha yuksok ekstraksiya ¢iximima malik olan
halledicinin miayyan edilmasi;

- Tadqiq olunan reaktivlarin Fe (I11) voa Cu (Il) ionlar1 ilo amalo
gotirdiyi binar vo muxtalifligandli kompleks birlosmalarin tadqig
edilmasi vo asas spektrofotometrik xarakteristikalarinin 6yranilmasi;
- Fe () vo Cu (ID-in todgig olunan kompleks oamalagalmo
reaksiyalarima Konar ionlarin vo pardoalayici maddslarin tosirinin
arasdirilmast;

- Fe (1) va Cu (I)-in tayini G¢un islonilmis fotometrik metodikalar
icarisindoa segiciliyi daha yiiksok olan metodikalarin segilorok onlarin
mirokkob torkibli obyektlords tayini Ggln totbig edilmasi;

Tadgiqatin elmi yeniliyi.

e Ik dofo olarag, benzoilaseton osasinda sintez edilmis {izvi
reaktivlordon istifads edilorak murokkab obyektlords Fe (111) va Cu
(I) ionlarmin spektrofotometrik toyini metodikalart islonib
hazirlanmigdir.

e Benzoilaseton osasinda 13 reaktiv sintez edilmis vo bu
reaktivlordon besinin kristallik qurulusu Rentgen qurulus analiz
usulu ils tadqiq edilmis vo alinmig reaktivlorin hidrazo tautomer
formada oldugu miioyyon edilmisdir.

e Ri1-R4 reaktivlorinin bir sira kegid metallar1 ilo amoalo gatirdiyi
kompleks birlosmalarin miixtalif tzvi halledicilords (CCls, CeHs,
CHzsCl, izobutanol) ekstraksiya imkanlar1 dyronilmis vo miayyan
edilmisdir ki, Fe (111) komplekslori CCls holledicisi muhitinds daha
yuksok ekstraksiya ¢iximia malik olur. Alinan naticalora asasan,
reaktivlorlo domiri (III) bagsqa metallar qarisigindan ayirmaq
miimkiin olmusdur.

¢ Ry, Rs, R11 vo Ryo reaktivlarinin Fe (111) vo Cu (I1) ionlari ilo amalo
gotirdiyi bork komplekslor infraqirmiz1 spektroskopiya vo termiki
analiz metodlar1 ilo todqiq edilmisdir. 1Q-spektroskopik analiz
metodu ilo reaktivlorin torkibindoki hansi qruplarin metal ionlar1 ilo
reaksiyada istirak etdiyi, termoqravimetrik analiz metodu ilo iSo
kompleks birlosmalorin 2 marholodo parcalandigi: - birinci
morhalads, komplekslarin torkibindan su molekullarinin ayrildigi,
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ikinci morholada isa komplekslorin 6zlnin pargalandigr miisyyan
edilmisdir.

e Fe (Il (Rs, R11-R13) va Cu (Il) ionlarinin (Re-R12) reaktivlari ilo
oamoala gatirdiyi binar va aminlar, sothi aktiv maddalor istirakinda
omolo gotirdiyi mixtalifligandli kompleks birlogsmolorin asas
analitik parametrlorini (hossasliq, secicilik, doqiglik) xarakterizo
edon spektrofotometrik kamiyyatlor hesablanmisdir.

e Kompleks birlosmoalorin  tadgiginin  naticalorine  asasan
muxtalifligandli kompleks birlogmalarin spektrofotometrik toyinat
zaman1 YUksok analitik parametro - seciciliya malik olmasi
askarlanmigdir.

Tadgiqatin nazari vo praktik ahamiyyati. Sintez edilmis
reaktivlordon istifado etmokla Fe (111) va Cu (I1)-in tabii obyektlords
fotometrik toyini metodikalari islonilmigdir. Bu metodikalar daniz
suyu, mis asasl arinti, dag siixuru, qarabasaq, noxud, gobalok, sogan,
banan, alma, sortlarinda onlarin toyini Ucin totbiq edilmisdir.

Isin aprobasiyasi va tatbiqi. Dissertasiyanin mévzusuna aid 19
tezis vo 8 moaqalo nagr edilmis, 1 ixtiraya patent alinmigdir. Dissertasiya
isinin materiallart asagidaki konfranslarda moruzo vo miizakiro
edilmisdir: “Analitik kimya” kafedrasinin 80 illik yubileyins hosr
olunmus “Koordinasion birlosmolor kimyasi” VI Respublika elmi
konfrans1 (Baki, 2015), Gonc alimlorin I beynslxalq elmi konfransi
(Gonco, 2016), “Miiasir Tobiot Elmlorinin aktual problemlori”
Beynolxalq Elmi Konfransi (Ganca, 2017), Baykal Moktobi-Kimya
Konfrans1-2017  (Irkutsk, 2017), V Beynolxalg Bergman
konfrans1,“Tohsil, elm vo texnologiyada fiziki vo kimyovi analiz
“(Mahaggala, 2017), “Kimya elminin vo oczac¢iligin miasir
problemlori” Beynolxalq VI Umumrusiya konfransi (Ceboksar, 2017),
Akademik Rofigo Oliyevanin 85 illik yubileyina hasr olunmus
“Koordinasion birlosmolor kimyas1”: Analitik kimyanm aktual
problemlori Beynolxalq elmi konfransi (Baki, 2017), Akademik
M.Nagiyevin 110 illik yubileyina hasr olunmus “Nagiyev qiraotlori”
elmi konfransi (Baki, 2018), Akademik Givi Vasilyevig Tsintsadzenin
85 illik yubileyine hosr olunmus “Kimya — nailiyyatlor vo
perspektivlor” Beynolxalq elmi-metodiki konfransi (Tbilisi, 2018),
“Miiasir tobiot vo iqtisad elmlorinin aktual problemlori” Beynolxalq
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elmi konfransi (Gonca, 2018), Umummilli lider H.Oliyevin anadan
olmasinin 96-ci ildoniimiine hosr olunmus doktorant, magistr vo gonc
tadqiqatgilarin “Kimyanin aktual problemlori” XIII Beynalxalq elmi
konfrans1 (Baki, 2019), otraf muhit obyektlorinin analizino dair
“Ekoanalitika-2019” XI Umumrusiya elmi konfrans1 (Perm, 2019),
Nax¢ivan Dovlot Universiteti “Kimya elmino miiasir baxis” adli
Respublika elmi konfransi (Naxg¢ivan, 2019), “Analitik kimya”
kafedrasinin 85 illik yubileyino hosr olunmus “Koordinasion
birlosmolor kimyas1” VIII Beynolxalq Elmi Konfransi (Baki, 2020),
Umummilli Lider Heydor ®liyevin anadan olmasmin 98-Ci
ildonlimiine  hosr olunmus doktorant, magistrant vo gonc
todgigatgilarin “Kimyanin aktual Problemlori” XIV Beynolxalq Elmi
Konfransi (Baki-2021).

Dissertasiya isinin yerina yetirildiyi toskilatin adi.

Togqdim olunan is Baki Ddovlat  Universitetinin - Kimya
fakilltosinin Analitik kimya kafedrasinin apardigi elmi todgigat
planina uygun olaraq “Yeni iizvi reaktivlorin sintez vo onlarin geyri-
lizvi ionlarla qarsiliglt tasirinin dyronilmasi istigamati tUzro (Dovlot
geydiyyat1 01870009955) yerina yetirilmisdir.

Dissertasiyamin struktur bélmoalarinin ayrihgda hacmi geyd
olunmagqla dissertasiyanin isara ilo Umumi hacmi. Dissertasiya giris,
bes fasil, natico vo istifado edilmis odobiyyatdan ibarst olmagla A4
formatinda yazilmig 176 sohifadon ibarotdir. Dissertasiya isi 171699
isaradon ibaratdir. Aparilmis tadqigatin naticalari 63 sokil vo 41 cadvalda
verilmigdir. Istifado edilmis adobiyyat siyahisma 169 monbo daxildir.

Giris hissasindo (9552 isars) movzunun aktualligr va islonma
doracasi, tadgiqatin obyekti, predmeti, mogsad va vozifalori, todgigat
metodlari, miidafioys ¢ixarilan osas middoalar, todgigatin elmi yeniliyi,
todqgiqatin noazari vo praktik ohomiyyati, isin aprobasiyasi vo totbiqi,
aparilan todgigatlarda iddiagmin soxsi t6hfasi haqqinda malumat
verilmisdir.

Birinci fasilda (57112 isaro) son 10 ilin adobiyyat molumatlart vo
odabiyyat malumatlarinin tohlili verilmisdir.

Ikinci f>silda (22795 isara) mohlullarin hazirlanmasi, cihazlar,
reaktivlorin sintezi vo onlarin fiziki-Kimyovi analiz metodlar1 ila
todqiqi verilmisdir.



Uciincii fasilda (25353 isaro) benzoilasetonun azotdromalorinin
bir sira metallarla omolo gotirdiyi kompleks birlosmolorinin todqiqi
verilmigdir.

Doérdiincii fasildo (27690 isars) domir (III) vo misin (I1)
benzoilaseton asasinda sintez edilmis {izvi reaktivlarlo amalo gatirdiyi
binar vo miixtolifligandli kompleks birlosmolorin spektrofotometrik
tadqiqi verilmisdir.

Besinci fasilda (17674 isara) domirin(111) vo misin(1l) mixtalif
tobii obyektlordo fotometrik toyini metodikalarinin islonilmosi
verilmigdir.

Aparilan tadqiqatlarda iddiacinin saxsi tohfasi. Iddiag1 domir
(1) vo misin (I1) tayininas dair adobiyyat molumatlarinin toplanmast,
tohlili, benzoilaseton asaslh reaktivlarin sintezi vo onlarin Fe (III) vo
Cu (II) metallar1 ilo eyni vo mixtolifligandli komplekslarinin
todgiginds, tobii obyektlorin analizo hazirlanmasinda, toyinat
metodikalarinin iglonilmasinds bilavasite istirak etmisdir. Todgigat
isino aid tokmuallifli vo digor moqalslorinds 6z mdlahizalarini irali

stirmiisdiir.



ISIN ©SAS MOZMUNU

Reaktivlarin sintezi, identifikasiyasi va fiziki-kKimyavi
sabitlarinin tayini

Todgigat zamani benzoilaseton osasinda sintez edilmis 13
reaktivdon istifado edilmisdir. Toacribada Rg, Rio reaktivlori suda,
digor reaktivlor iso etanolda holl edilmisdir. Istifado olunan
reaktiklorin formulu, sorti isarasi, ad1 vo nisbi molekul kitlasi codval
1-do verilmisdir.

Cadval 1.
Reaktivlarin qurulus formulu, adi va nisbi molekul kitlasi.

Reaktivlorin formulu Adi Nisbi
va sorti isarasi molekul
kiitlosi
R1-R4 (X=F, Cl, Br, 1) 2-(2-(4-Fliorfenil)
CH hidraziniliden)-1-fenilbutan-1,3-
e dion (Ry) 284
c=0 2-(2-(4-Xlorfenil) hidraziniliden)-
- N—N—Q—X 1-fenilbutan-1,3-dion (R») 300,5
| ‘ 2-(2-(4-Bromfenil)
C=0 H hidraziniliden)-1-fenilbutan-1,3-
L dion (Rs) 345
: 2-(2-(4-Yodfenil) hidraziniliden)-
1-fenilbutan-1,3-dion (Ra4) 392
Rs:X=F (2)-3-((4-fluorfenil)amino)-1-
Re:X=Cl fenilbuten-2-1-on (Rs) 255
R7:X=Br (2)-3-((4-xlorfenil)amino)-1-
Rg:X= OH fenilbuten-2-1-on (Rs) 2715
oH (2)-3-((4-fenil)amino)-1-
I”° bromfenilbuten-2-1-on (R7) 316
=0 (2)-3-((4-hidroksifenil)amino)-1-
(‘;J_, fenilbuten-2-1-on (Rs) 253
CN«@X
o




Rg:X=0H, Y=SO3H, Z=NO; 1-fenil-2-[2-hidroksi-3-sulfo-5-
Rio: X=0H, Y=SO3H, Z=Cl nitro-fenilazo]butadion-1,3 (Ry) 407
1-fenil-2-[2-hidroksi-3-sulfo-5-
ICGH5 . y xlorofenilazo]butadion-1,3(R10) 320,5
c=0 N/
?H—N:N—
T
z
CH,
Ri1 CH 1-fenil-2-(2-hidroksi-4- 295
W nitrofenilhidrazo)butadion-1,3
%:0 \
CHNN@NOZ
ro
CH,
Rz CH 1-fenil-2-[2-hidroksi-fenilazo] 282
1°° OH butadion-1,3
c=o0 N
Eaad
—0
CH,
Ris 1-fenil-2-(3-hidroksi-4-
CHe karboksifenilazo)-butadion 1,3 326
\
C‘Z:O OH
-t vV -coon
e
CH,

Ucgiincii komponent kimi kation tip sothi-aktiv maddolor —
setiltrimetilammonium bromid (STMABr), setilpiridin  bromid
(SPBr), setilpiridin  xlorid (SPCI); torkibindo azot olan {izvi
birlosmolor -  1,10-fenantrolin  (Fen), 2,2'-dipiridil  (Dip),
diantipirilmetan (DAM), diantipirilfenilmetan (DAPFM), diantipiril-
o-oksifenilmetan (DAOFM) va etilendiamin (ED) istifads edilmisdir.

Isdo istifado olunan duzlarin mohlullar1 odobiyyatda molum olan
metodikalar asasinda hazirlanmisdir.
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Reaktivlor odobiyyatda molum olan metodika osasinda sintez
edilmisdir.

Reaktivlorin identifikasiyasi. Reaktivlorin identifikasiyasi
Rentgen qurulus analizi (RQA), NUvo magnit rezonansi (NMR),
Infraqirmiz1 spektroskopiya (IQ) vo spektrofotometrik analiz metodu
ilo aparilmigdir. Reaktivlor yenidon kristallagdirmagla tomizlonmis vo
tomizliyi kagiz xromatoqrafiyasi metodu ilo yoxlanilmigdir.
Reaktivlorin etanol mohlulundan yenidon kristallagsdiriimagla
monokristallar1 yetisdirilmisdir. Yeni sintez edilmis birlogsmolorin
qurulusu haqqinda diizgiin informasiya almaq ii¢lin Rentgen qurulus
analiz Gsulu ilo todqiq olunan reaktivlordon besinin 2-(2-(4-
Fliorfenil)hidraziniliden)-1-fenilbutan-1,3-dion  (R1), (2)-3-((4-
Fluorfenil)amino)-1-fenilbuten-2-1-on (Rs), (2)-3-((4-
Xlorfenil)amino)-1-fenilbuten-2-1-on (Re), (Z)-3-((4-Fenil)amino)-1-
bromfenilbuten-2-1-on  (R7),  (2)-3-((4-Hidroksifenil)amino)-1-
fenilbuten-2-1-on (Rg) qurulusu dyronilmisdir.

Rentgen qurulus analizi BRUKER SMART APEX Il CCD
(MoKg-stialanma qrafit monoxramator, ¢ va ® skaynerlogsmo)
difraktometrindo  aparilmigdir.  Ci6H13FN202  (R1)  kristalinin
kristallografik parametrlori: a=6,0571(3) A, b=15,9031(7) A,
c=14,8651(7) A, a=90°, B=94,386(2)°, y=90°, monoklinik singoniya,
V=1427,71(12) A3, P21/n, Z=4, dhes=1,323 mg/m3, adsorbsiya smsali

0,097 mm-1, kristalin &lgiisii 0,30:0,20:0,20 mm3, R1=0,1261,
WR2=0,2667.

Molekulda atomlararasi rabitalorin uzunluglari
kristallografiyanin Beynolxalq codvalindo olan uygun rabitolorlo
miiqayiss edilmis, birqat va ikiqat rabitolorin qiymatlarinin uygunlugu
miioyyan edilmisgdir.

RQA metodu ilo miioyyan olunmusdur ki, Ry reaktivi 2 aromatik
halgadon, metil, karbonil vo -NH-N= qruplarindan ibaratdir. Kristallik
gofosds  molekullararast  vo  molekuldaxili  hidrogen rabitosi
movcuddur. Kristalda molekuldaxili hidrogen rabitasi -NH-grupu ilo
CO qrupu arasinda yaranir vo uzunlugu 1,876 A toskil edir.
Molekullararast hidrogen rabitasi iso birlosmadoki F atomu ilo -CHs
grupunun H atomu arasinda mévecuddur vo uzunlugu 2,630 A toskil
edir.
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Sakil 1. 2-(2-(4-Fluorfenil) hidraziniliden)-1-fenilbutan-1,3-dion (R1)
reaktivinin molekulyar qurulusu.

Odobiyyatdan molumdur ki, bu sinif reaktivlor li¢ tautomer
formada keto-azo, enol-azo vo hidro-azo formada olur. Sokil 1-don
goriindiiyii kimi, birlogsmo bork halda hidrazo formadadir

Benzoilasetonun sintez edilmis Siff asash toromolorinin
molekulyar qurulusu. Anilinin halogenli va hidroksi téromalarindon
istifado etmoklo sintez edilmis dord reaktivin kristallik qurulusu
Oyronilmigdir. Qeyd etmok lazimdir ki, bu reaktivlor odobiyyatda
molumdur vo 1Q-spektroskopik metodla tadqiq edilmis va quruluslar:
haqqinda miioyyan fikirlor iroli stirlilmiisdiir. Bu reaktivler miixtalif
tautomer formada olduqlarina géra onlarin quruluslar1 hagqinda daqiq
molumat almaq ticlin monokristallar1 yetisdirilmis vo Rentgen qurulus
analiz metodu ils quruluslart miioyyan edilmisdir.

Onlardan Rs-Rg reaktivlori haqqinda agsagida molumat verilmisdir.

Ci6H14FNO (Rs) kristalimin  kristallografik  parametrlori:
a=6,4596(13) A, b=28,676(4) A, c=7,2110(14) A, 0=90°,
=91,231(8)°,.y=90°, monoklinik sinqoniya V=1335,4(4) A3, P21/n,
Z=4, dnes=1,270 mq/m3, adsorbsiya omsali 0,089 mm'l, kristalin
6lglsu 0,320 - 0,230 - 0,170 mm3, Ry = 0,2161, WRz = 0,3052.

Sakil 2. (2)-3-((4-Fliorfenil)amino)-1-fenilbuten-2-1-on reaktivinin
molekulyar qurulusu.
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Rs kristalinda molekullar eyni istigamotds laylarla yerlosir
(Sokil 2). Kristalda hom molekuldaxili, hom do molekullararasi
hidrogen rabitosi mdvcuddur. Kristal monoklinik sinqoniyaya
malikdir. Molekuldaxili hidrogen rabitosinin uzunlugu N(1)-
H(IN1)..O(1) 2,642(4) A, molekullararasi hidrogen rabitosi iso
C(10)-H(10C)...0(1) 3,405(4) A toskil edir. Bu tip reaktivlorin hamisi
oxsar qurulusa malikdir.

Tadqiq olunan reaktivlordon forqli metodikalarla sintez edilmis
(2)-3-((4-Xlorfenil)amino)-1-fenilbuten-2-1-on  (Re)  reaktivinin
odobiyyatda kristallik qurulusu molumdur?.

C16H14CINO (Re) kristalinin parametrlori: (0,180 - 0,130 - 0,17
mm3 ) a=6,4192(12) A, b = 7,185(4) A, ¢ = 30,1840(14) A, a=90°,
=90,830(8)°, y=90°, monoklinik sinqoniya, V=1371,4(4), Z=4,
adsorbsiya omsal1 0,276 mm-1 kristalin ol¢iist (0,180 - 0,130 - 0,17
mm3 ), Ry = 0,1034, WR; = 0,2306.

(2)-3-((4-xlorfenil) amino)-1-fenilbuten-2-1-on (Re) reaktivinin
molekulyar qurulusu asagidaki kimidir (Saokil 3):

Sakil 3. (Z)-3-((4-Xlorfenil)amino)-fenilbuten-2-1-on reaktivinin
molekulyar qurulusu.
Sintez edilmis (R7) reaktivi do RQA metodu ilo todqiq edilmisdir
(Sakil 4).

C16H14BrNO (R7) kristalinin parametrlori: (0,120 - 0,160 - 0,200
mm? )a = 6,4676(13) A, b= 28,652(4) A, c = 7,217(14) A, 0=90°, B=
91,15(8)°,.y=90° monoklinik sinqoniya, V=1396,4(4) Z=4, dnhes=1,573

3 Ziller, J. W. Synthesis, Characterization and Crystal Structure of (Z)-3-(4-
Chlorophenylamino)-1-Phenylbut-2-En-1-One / Joseph Ziller, Patil Siddappa,
Diego Gonzalez-Flores [et al.] // Journal of Chemical Crystallography, - 2012, —
p.543-548.
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mq/m3, adsorbsiya amsal1 3,069 mm™, kristalin &l¢iisii (0,120 - 0,160
-0,200 mm® ), R1 = 0,1123, wR2 = 0,2118.

(2)-3-((4-Fenil)amino)-1-bromfenilbuten-2-1-on reaktivinin
molekulyar qurulusu asagidaki kimidir:

Sokil 4.  (2)-3-((4-Fenil)amino)-1-bromfenilbuten-2-1-on
reaktivinin molekulyar qurulusu )

C16H1sNO2 (Rs) kristalinin parametrlori: a = 6,451(11) A, b =
28,669(4) A, ¢ =7.209(14) A, a=90°, $=91,21(2)°, y=90° monoklinik
sinqoniya V=1328,4(4)A3, P21/n, Z=4, dhes=1,260 mg/m?, adsorbsiya
omsal1 0,083 mm™, kristalin 6l¢iisii (0,190 - 0,160 - 0,15 mm?® ), Ry =
0,0758, wR2 = 0,1196.

(2)-3-((4-Hidroksifenil)amino)-1-fenilbuten-2-1-on  reaktivi-
nin molekulyar qurulusu asagidaki kimidir (Sakil 5):

Sokil 5. (Z)-3-((4-Hidroksifenil)amino)-1-fenilbuten-2-1-on

reaktivinin molekulyar qurulusu.

R11 reaktivinin kristal qurulusu Baki Dovlot Universitetinin
omokdaslari torafindon dyronilmisdir vo adabiyyatda molumdur.

Sintez edilmis reaktivlor eyni zamanda NMR vo IQ
spektroskopiya metodlari ils identifikasiya edilmisdir.

C16H13FN202 (R1), Ci6H1saFNO (Rs) reaktivlorinin  NMR
spektroskopiyasi il tadqiqinin naticolori gostorilmisdir.

C16H13FN202 (R1) reaktivinin *H NMR spektri: 2,31 (s, 3H,
CHa), 6,77-7,86 (SH, CsHs vo 4H, CsHa), 13,27 (s, 1H, HN). 5: 2,24
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(s, 3H, CHa), 6,77-7,86 (5H, CsHs vo 4H, CeHa), 14,44 (s, 1H, NH).
13C {*H} NMR (100,61 MHz, DMSO-ds). &: 26,4 (CH3), 112,3 (Ar-
NH-N), 128,4, 128,6, 133,1, 133,7 vo 135,5 (Ar-H), 137,8 (C = N),
139,7 (Ar-C = 0) , 141,8 (Ar — F), 191,7 vo 194,9 (C = 0). &: 31,1
(CHa), 114,6 (Ar —NH — N), 126,5, 128,8, 134,4, 135,2 vo 135,9 (Ar-
H), 139,2 (C = N), 141,2 (Ar — C = O) , 145,1 (Ar-F), 196,1 vo
198,2(C=0).

C16H14FNO (Rs) reaktivinin *H NMR analizi: (DMSO-ds-da,
daxili standart kimi TMS, 6 (ppm)): 2,18 (s, 3H, CHz), 5,61 (s, 1H,
CH), 6,94—7,82 (5H, CéHs vo 4H, CgHa). 3C *H NMR (100,61 MHz,
DMSO-ds). 6: 28,5 (CH3), 82,4 (CH = C), 116,4, 122,3, 127,3, 129,2
vo 130,7 (Ar — H), 135,2 (Ar — C =C), 144,1 (Ar — N =C) vo 147,9
(Ar —F).

Sintez edilmis reaktivlorin Rentgen qurulus analiz metodu ilo
molekulyar quruluslar1 6yronildiyine goro, onlardan bir negasinin (Ry,
Rs, R4) 1Q spektroskopik analizlori do aparilmisdir.

Bu reaktivlorin qurulusu haqqinda miioyyon molumat oldo
etmak ii¢iin onlarin 1Q spektrlori ¢okilmis vo sintez iigiin gétiiriilon
ilkin maddolor-benzoilaseton vo aminlorin spektrlori ilo miiqayiso
edilmisdir. Benzoilasetonun azotéromalorinin hamisinin spektrindo
ilkin maddalorden farqli olaraq 1508-1560 sm™ oblastinda yeni udma
zolag1 miisahids edilir. Bu zolaq sintez edilmis reaktivlorin torkibindo
azoqrupun oldugunu siibut edir. 9dabiyyatdan azoqrupun birlogmis
oldugu atomlardan vo qruplardan asili olaraq udma zolagi 1650-1400
sm?® tezliyi intervalinda miisahido olundugu  molumdur.
Benzoilasetonun azometin téromolorinin spektrlorinda iso 1544 sm™
oblastinda miisahide olunan yeni udma zolag: birlosmonin torkibindo
C=N grupunun oldugunu gdstarir.

Odobiyyat molumatlarina osasan -C=N 1560-1545sm™, -N=N-
1400-1650 sm™, C-F 1400-1000 sm™*, C-Cl 800-600 sm™, C-Br 600-
500 sm™, -COOH-3000-2500 sm™, -OH grupu 1200 sm, -C=0 1680-
1630 sm™, ketondaki1 metil qrupu 1360 sm™, Ar-CO-1690 sm™, C-i-
500 sm? gruplarinin rogsi tezliyinin bas verir. Sintez edilmis
birlosmoalordo -C=N 1544 sm™, C-F 1029-1325 sm*, C-Cl 765-698
sm?, C-Br 505 sm™ , -N=N- 1508-1560 sm™, -C=0 1647 sm,
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ketondaki metil qrupu 1325 sm, C-i-503 sm™,-COOH- 2859 sm?, -
OH grupu 1246 sm™oldugu miisahido edilir.
Reaktivlarin dissosiasiya sabitlorinin tayini. Uzvi reaktivlorin
mithiim analitik xarakteristikalarindan biri onlarin dissosiasiya
sabitidir. Todqiq etdiyimiz reaktivlorin dissosiasiya sabitlori
potensiometrik titrlomo metodu ilo toyin edilmis vo hesablamalar
Svarsenbaxin riyazi metoduna osason aparilmisdir.
Qeyd etmok lazimdir ki, Rs-Rg reaktivlorinin dissosiasiya sabitlori
odobiyyatda molumdur. Rentgen qurulus analiz metodu ilo bu
reaktivlorin qurulusu Oyronildikdon sonra molum oldu ki, bunlarin
quruluslart avvalcadon malum olan quruluslardan farqlonir, yoni Siff
osasmin omoalogalmo reaksiyasi metil qrupuna yaxin olan karbonil
grupunda gedir. Ona gora do, bu reaktivlorin dissosiasiya sabitlarinin
yenidon toyin edilmosini maqgsado uygun hesab etdik. Dissosiasiya
sabitlorinin giymatlorini toyin etmok {i¢iin Ri-Rs reaktivlorinin vo
su:etanol garisigr mohlullarindan istifado edilmisdir. Reaktivlorin
mohlullar1 standart golovi KOH (3:7) mohlullar ils titrlonmis vo alinan
naticalora  osason  pPH-Vosas  koordinatlarinda  titrloms  oyrilori
qurulmusdur. Reaktivlorin torkibinds olan titrlonon qruplarin say1
godor ekvivalent noqtesi miisahido olunmusdur. Reaktivlorin
dissosiasiya sabitlorinin -Ig qiymatlori codval 2-da verilmisdir.
Cadval 2.
Reaktivlorin dissosiasiya sabitlori

Reaktivlor | Dissosiasiya sabiti (pK)

R1 8,84+0,05

R2 8,87+0,06

Rs 8,98+0.04

R4 9,11+0.05

Rs 8,58+0,05

Re 8,61+0,04

Ry 8,65+0,06

Rs 8,77+0,05

Ro pK1=6,1040,04, pK»=9,12+0,05
Ru pK1=6,49+0,05, pK>=10,22+0,04
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Dissosiasiya sabitlorinin qiymatlorindon goriindiiyii  kimi,
ovazedicilorin elektromonfiliyinin qiymati artdigca pKa -nin qiymsati
azalir, yoni reaktivin tursuluq xassosi artir. Qeyd etmok lazimdir ki,
azobirlogmolorin osasliq xassosi azometin téromolorinin  asasliq
xassosindon yiiksokdir.

Miioyyan edilmisdir ki, R1-Rg reaktivlori birasash, Ro-Ri2 iKi
osasli, Ri3 reaktivi iso ligasasli tursulardir.

Ug osash tursu olan Ris reaktivinin dissosiasiya sabitlorinin
moanfi onlug logarifmik giymeotlori pK1=6,13+0,06, pK>=8,73+0,04,
pK3=10,43+0,06.

Potensiometrik titrlomo metodu ilo kompleks birlosmalorin
davamhhq sabitinin toyini. Kompleks birlosmalorin on miihiim
xarakteristikalarindan biri onun davamliliq sabitidir. Analitik
reaksiyalar1 xarakterizo edon parametrlor do kompleks birlosmolorin
davamliligindan asilidir. Analitik toyinatlarda yiiksok davamliliq
sabitino malik olan komplekslordon genis istifado edilir. Metal
ionlarmin az miqdarmin toyini U¢Un yiiksok davamliliga malik
komplekslor xtiisusi shomiyyot kosb edir. Fotometrik toyinatlarda
istifado olunan iizvi reaktivlorin metallarla omolo gotirdiyi kompleks
birlogsmolorin davamliliq sabitlorinin toyin edilmasi xiisusi maraq kasb
edir. Cilinki, davamliliq sabitlorini miioyyon etmokls, analitik
reaksiyalarin se¢iciliyi haqqinda avvalcadan prognoz vermak olur.

Komplekslorin davamliligint dyronmak {i¢iin istifado edilmis
potensiometrik titrlomo metodu sads cihaz tominati, yliksok doqiqliyi,
ekspresliyi ilo secilir.

Todqigat zamani istifado edilmis Ri-Rg reaktivlorinin Fe (III),
Cu (1), Ni (11), Co (I1), Cd (I1) vo Zn (IT) ionlari ilo amals gatirdiklori
kompleks birlogsmalorin davamliliq sabitlori dyronilmisdir. Titrloma
otaq temperaturunda aparilmigdir. Titrlomadon alinan naticays goro
pH-la Vkon arasinda titrloma ayrilari qurulmus vo miiayyan edilmisdir
ki, kompleks birlogmolorin titrlomo oyrilori reaktivlorin titrloma
oyrilaring nisbaton turs mithitdo omola goalir. Bu moahlulda kompleksin
omologalmasi  zamani  protonun ayrilmas: ilo  olagadardir.
Komplekslarin titrloma ayrilori reaktivin titrloma ayrisine nisbaton no
qador turs mithitds amala golarss, homin kompleks daha davamli olur.
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Metallarin titrlomoa oyrilorindon biitiin hallarda on ¢ox turs miihitdo
omolo goloni domirin titrloma oyrisidir.
Hesablamalarin naticalari cadval 3-da gostarilmisdir.
Cadval 3.
Reaktivlorin bir sira metallarla omolo gotirdiklori komplekslarin
davamliliq sabitlori

Reaktiv Fed* Cu® NiZ Co% Zn%* Cd?
R1 9,8+0,04 8,85+0,05 | 7,75%+0,04 | 5,23+0,06 | 6,1+0,05 5,3+0,06

R2 10,3+0,04 | 8,33+0,05 | 5,74+0,06 | 5,79+0,04 | 7,3+0,06 | 6,8+0,06
Rs 6,3+0,06 5,51+0,06 | 5,45+0,05 | 4,32+0,04 | 5,48+0,05 | 5,05+0,06

R4 10,7+0,06 | 8,59+0,05 | 6,04+0,06 | 5,94+0,04 | 7,2+0,06 | 6,1+0,05

Rs 6,63+0,04 | 6,57+0,04 | 5,15+0,06 | 5,37+£0,05 | 5,57+0,03 | 5,63+0,05
Re 7,43+0,03 | 6,66+0,04 | 5,16+0,06 | 5,39+0,05 | 5,59+0,04 | 6,60+0,05
R7 7,47+0,02 | 6,69+0,04 | 5,19+0,05 | 5,41+0,06 | 5,61+0,05 | 6,63+0,03
Rs 7,57+0,05 | 6,78+0,03 | 5,26+0,03 | 5,49+0,02 | 5,69+0,04 | 6,72+0,06

Kompleks birlogsmolorin davamliliq sabitlorinin qiymatlorindon
goriindiiyli kimi biitlin hallarda on yiliksok davamliliga malik domir
(TIT) vo mis (I1) kompleksloridir.

Kompleks birlogsmoalorin  xUsusi elektrik kegiriciliyini  vo
torkibindoki M:R nisbatini toyin etmak ti¢lin konduktometrik titrlomo
metodundan istifado edilmigdir. Titrlomo zamani metallarin Fe (I11),
Cu (1), Ni (11), Co (I1), Cd (1) va Zn (I1)-in xlorid duzlarindan istifado
edilmisdir. Kompleks birlogmoloarin titrlomasi bufer mohlul miihitindo
aparilmigdir. Bufer moahlul miihitinds konduktometrik titrlomoa zamani
sistemin xususi elektrik kegiriciliyi azalir. Bu kompleks amologalma
reaksiyasi zamani ayrilan hidrogen ionlariin bufer mohlulu torafindon
udulmast vo metal ionlarmin kompleksin torkibino keg¢masi ilo

~

olagodardir.  Titrlomadon  aliman  noticolora  osason IR

koordinatlarinda titrloma ayrilori qurulmusdur.

Bu oyriloro asason, miioyyon edilmisdir ki, titrantin hocmini
artirdiqgca mohlulun xiisusi elektrik kegiriciliyi azalir vo miioyyan
qiymota gatdiqda sabit qalir. Bu onunla izah olunur ki, reaktivin hor
porsiyasini alava etdikcs, mohlulda metal ionlari ilo reaksiyaya girorak
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kompleks birlosma omals gatirir. Titrlomo davam etdikcs, mahlulda
metal ionlarin miqdar1 azalir vo sonda tamamilo kompleksin
torkibino ke¢mis olur. Ona gora do, elektrik kegiriciliyinin qiymati
ekvivalent noqtesindon sonra sabit qalir. Reaktivin 6zii iso elektrik
coroyanini kegirmir.

Konduktometrik  titrlomo  oyrilorino  osason  metallarin
tobiotindon asili olaraq, xiisusi elektrik kegiriciliyinin doyismosi
asagidaki sira tizro doyisir.

Fe(1IN>Cu(1D>Cd(11)>Zn(11)>Co(1)>Ni(lI)

Metal ionlarmin ayrilmasi {giin istifado olunan xelat

birlosmalarin ekstraksiyasi an sorfoli metod hesab edilir. Bu metod
vasitasilo miihiti doyismoklo bir sira metali bagsqa metallardan vo
yaxud bir grupa daxil olan metal ionlarin1 miioyyan garisiqlardan
ayirmaq olar. Ona gora do bu metod sadoaliying, ekspresliyino gora
metallarin ayrilmasinda ideal metod hesab edilir.
B-Diketonlar vo onlarin téromalori do metallarla xelat komplekslor
omoalo gotirdiyi (i¢lin metallarin ekstraksiyasinda genis istifado edilir.
Benzoilasetonun osasinda sintez edilmis R1-R4 reaktivlorinin Fe (I11),
Cu (1), Ni (11), Co (1), Cd (11), Zn (1), Mn (II) ilo omalo gatirdiklori
kompleks birlogsmalorin ekstraksiyasi dyronilmisdir. Bu reaktivlorin
metallarla omolo gotirdiklori kompleks birlosmalorin miixtolif iizvi
holledicido ekstraksiya olunma imkanlari Gyronilmis vo miioyyon
edilmisdir ki, istifads edilon hoalledicilor i¢orisindo ekstraksiya ¢iximi
on yiiksok CCls-do miisahido edilir. Komplekslorin geyri-polyar
halledicido ekstraksiya olunmasi bu komplekslorin yiiksiiz olmasini
gostorir. Tacriibadon alinan naticolora osason paylama omsalinin
loqarifmik qiymoti ilo pH arasinda hor bir metal iiclin qurulmus
asililiga osason ekstraksiya ¢iximinin metallarin tobiotindon asililig
miioyyon edilmisdir.

Sokil 6-da R reaktivinin metallarla omolo gatirdiklori kompleks
birlogmolarin ekstraksiyasinin paylanma amsalinin logarifmik qiymati
Ig (D) ilo pH arasinda asililiq qrafiki verilmisdir.
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0,8
Sakil 6. R, reaktivi U¢lin elementlarin paylanma amsalinin
loqarifmik qiymatlari Ig(D) ilo pH arasinda asililiq.

Sokildon goriindiiyii kimi bu metallar igorisindo on yaxsi
ekstraksiya olunant domirdir (IIT). Domir (IIT) pH-3,5-do maksimum
ekstraksiya olunur. Paylanma omsalinin loqarifmik qiymoti 2-yo
barabordir vo pH-6-ya kimi doyismir. pH 6-dan sonra domirin hidrolizi
ilo slagadar olaraq azalma miigahids edilir. Misin ekstraksiyasinda iso
paylanma amsalinin loqarifmik qiymeti pH 6—dan sonra artir.

Homin pH paylanma omsalinin logarifmik qiymsoti 1,6-ya
barabardir. pH artmasi ils paylanma amsalinin logarifmik qiymati pH-
6-dan sonra artir vo pH 10-da 1,8-o barabar olur. pH-3,5-da nikelin
paylanma amsalinin logarifmik qiymati 0,3-9, kobalt ii¢lin 0,2, sink
ucin 0,1, mangan dgun 0,05-0 borabordir. Kadmium {igiin iso daha
kigik qiymatdir. Nikel, kobalt vo kadmium {i¢iin logarifmik paylanma
omsalinin maksimal qiymati pH-8-do olur. Sink vo mangan ii¢iin iso
pH-9-da an yiiksak qiymot alir. Bunlari analiz edarkon belo qonasta
golirik ki, Ry reaktivinin geyd edilon metallarla omologatirdiyi
komplekslori CCls-lo ekstraksiya etdikdo, pH 3,5-do domirin (I11)
ekstraksiya fazi 100%, mis (11) 30%, nikel (1) - 20%, kobalt (I1) -15%,
sink (11)- 5%, mangan (1) -3% barabardir. Tacriibi naticolors asason
miioyyon edilmisdir ki, metallarin tobistindon asili olaraq ekstraksiya
¢iximi1 Fe>Cu>Ni>Co>Zn>Mn>Cd Siras1 iizra doyisir.
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Domir (III) vo misin (II) yeni kompleks birlosmalarinin
sintezi va xassalarinin tadqiqi. Domir (III) vo misin (II) Ry, Rs, R11
vo Ruo reaktivlori ilo amolo gotirdiklori kompleks birlogsmolorin bark
halda sintez metodikas: islonilmisdir. Sintez edilmis kompleks
birlosmalor termoqravimetrik vo IQ spektroskopik analiz metodlari ilo
todqiq edilmisdir. Termogravimetrik analiz metodu ilo miioyyan
edilmisdir ki, kompleks birlogsmalor 2 marhalads pargalanir. Kompleks

birlosmolorin pargalanma sxemlarini asagidaki kimi yazmaq olar.
t

Cu(C16H13N303)2-2H20 —— Cu(C16H13N303)2—~CuO
—2H,0
t

Fe(C16H14 N203)3-3H20—— Fe(CisH14 N2 O3)3—>Fe203

—3H,0
Cu (I)-in Ry2 reaktivi ilo omolo gotirdiyi kompleks birlogsmonin
kristallik qurulusu Oyronilmisdir. Kompleks birlosmo dimer
soklindadir Cuz(L).. Birlosmado Cu-Cu atomlar1 arasindaki mosafo
3,0247(7) A% Cu-O mosafasi isa 1,938(2) vo 1,940(2) A%-dir. Cu(1)-
O(1)-Cu(l) va O(1)-Cu(1)-O(1) bucaqglart iso 102,49(10) wvo
77,51(10)'-dir. Bizim da Ri1 reaktivi ilo sintez etdiyimiz Cu (II)
kompleksinin qurulusu ¢ox giiman ki, verilon adobiyyatdaki Kimidir
vo asagida gostorilmisdir? (Sokil 7).

OzN

—N

N

QI‘” 7o

Sakil 7. 1-Fen|I-2-(2-h|drok3|-4-n|trofen|Ih|drazo)-butadion-1,3 (R11)
reaktivinin Cu (II) metal1 ilo kompleks amalagalmanin mexanizmi.

4 Mahmudov, K.T. Arylhydrazones of mehyleneactive compounds: coordination
chemistry, organic transformations, catalytic and analytical applications: / Doctor of
chemical sciences, dis. / - Baku, 2012. — p.351.
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IQ spektroskopik analiz metodu ilo hansi qruplarm kompleks
omologolmadas istirak etdiyi miioyyonlosmisdir.
Domir (IIT) vo misin (II) R1, Rs reaktivlori ilo amolo gatirdiklori
kompleks birlosmolorin IQ spektrlorinda elo forq miisahide olunmur.
Rentgen qurulus analiz metoduna osason bu reaktivlorin hidrazo
formada oldugu miisyyaon edilmisdir.

1Q spektroskopiyaya asason iso miioyyen edilmisdir ki, 1534 sm"
! vo 1525 sm™ udma zolaginda ¢ixan piklor C=N, 2927 sm™, 3185 sm"
! udma zolaginda ¢ixan pikler iso -NH qrupunun valent rogsine
uygundur. Karbonil qrupunda bir—birindon forqli iki sahado v(CO)
1629 sm™ vo 1638 sm™ ikinci karbonil grupunda siiriismo miisahido
edilir vo v(C=0...H) uygun piklor 1595 sm™ vo 1598 sm™ tezlik
sahasinds miisahids edilir. Kompleks birlogmolords isa, qeyd olunan
gruplarm pikleri karbonil qrupunda 1594 sm?, 1597 sm™-a dogru
stirismalor olur. Bu silirismolor homin qruplarin  metalla
koordinasiyada istirak etdiyini gostarir.

Elaco do, 3200-3600 sm™ genis — OH grupunun valent rogsinin
olmas1 kompleksin torkibinds su molekulunun olduguna dolalot edir.

Reaktivlorin domirin (III) va misin (II) toyininds analitik tatbiqi.
Tacriiba naticosindo miioyyan edilmisdir ki, domir (I11) ionu Rs, Ri1-
Ru13 reaktivlori, mis (II) ionu iso Ro-R12 reaktivlori ilo intensiv rongli
kompleks birlogmo amalo gatirir. Ona gora do bu reaktivlorin hamin
metal ionlar1 ilo omoalo gotirdiyi kompleks birlosmo spektrofotometrik
todqiq  edilmisdir. Binar kompleks birlosmolorin  analitik
parametrlorini  artirmaq Ug¢iin  hidrofob aminlor fenantrolin,
etilendiamin, a,o -dipiridil, diantipirilmetan vo onun tdromoalori
diantipirilfenilmetan, diantipiril-o-oksifenilmetan, kation sothi aktiv
maddolorin  KSAM — setilpiridin  xlorid, setilpiridin  bromid,
setiltrimetilammonium bromidin binar kompleksa tosiri 6yronilmisdir.

Mioyyon edilmigdir ki, dglinci komponentin tosirinden
miixtolifligandli  komplekslorin ~ davamliligi  artdigma  goro,
birlosmolorin isiqudma spektrindo vo optimal pH-da miioyyon
doyisikliklor bas verir.

Belo ki, kompleks birlogmolorin maksimum isiqudmasinda
batoxrom siiriigma bas verir vo optimal pH iso turs miihito dogru yerini
dayisir.
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Izomolyar, Starik-Barbanel vo tarazligin siiriismasi metodlari ilo binar
vo miixtalifligandli komplekslorin torkibindoki komponentlor nisbati
mioyyon edilmisdir. Astaxov metodu ilo kompleks omologolma
reaksiyasi zamani ayrilan hidrogen ionlarinin say1 toyin edilmisdir.
Alman naticalara asasan Cu (II)-in sothi aktiv madds istirakinda Rg ilo
omologatirdiyi kompleksin qurulusunu mohlulda asagidaki kimi tosvir
etmok olar (Sakil 8):

Sakil 8. Cu (IT) metalinin Rg reaktivi ilo kation sothi aktiv maddolorin
istirakinda kompleks amala gatirmasi mexanizmi.

Tocriiba  gostorir ki, miixtalifligandli  komplekslor binar
komplekslora nisboton turs miihitdo omolo golir. Ona gors do bu
reaksiyalarin yiiksok seciciliyo malik olacaqlarin1 gabaqcadan
prognozlasdirmaq olar. Todqiq olunan miixtalifligandli kompleks
birlosmolorin molyar udma omsallar1 da binar komplekso nisboton
yiiksok olur.

Reaktivlarin qatiliginin kompleks amologalmays tosiri miioyyon
edilmis  vo  mixtolif  spektrofotometrik  xarakteristikalari
hesablanmigdir.

Fe (I11) Ri2 vo Ri3, Cu (I)— n iso Rg reaktivi {igiin islonilmis
fotometrik  toyini  metodikalarinin  statistik  xarakteristikalari
hesablanmisdir. Hesablanmis noticolora osason, standart vo nisbi
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standart konaragixma hesablanmigdir. Miioyyon edilmisdir ki, toklif
olunan metodika doqiq, diizgiin vo etibarlidir.
Domir (III) vo mis (II) {i¢lin totbiq edocoyimiz reaksiyalarin osas
spektrofotometrik xarakteristikalar1 codvol 4-do gOstorilmisdir.
Cadvalda domirin (1) Rs va R11-R13, misin (1) Re-R12 reaktivlori ilo
omologotirdiyi binar vo miixtolifliqgandli kompleks birlogsmolor
fotometrik metod vasitasilo todqiq edilmisdir. Todqiqatin naticalori
PHopt, Amax, molyar udma omsali, komplekslordo komponentlorin
nisbati, komplekslorin davamliliq sabitlori vo Ber qanununa tabegilik
intervalinin qiymatlori Codval 4-do gostorilmisdir.
Cadval 4.

Domir (IIT) vo misin (II) benzoilasetonun azotéromalori ilo omals

gotirdiyi komplekslorin bir sira xarakteristikalari.

Kompleks pHopt Aopt [€-10* lgp Kompo- [Ber ganununa
nentlorin  [tabecilik
nisbati intervali

mkg/ml

Fe(I11)-Rs 5,0 418 1,000 |9,34%0,09 |1:2 0,22-11,20

Fe(llN)-Rs-  |3,0 458 1,275 |11,6840,13 |1:2:2 0,17-6,72

DAM

Fe(llN)-Rs-  |3,0 482 2,000 [10,66+0,14 (1:2:2 0,11-11,20

DAFM

Fe(Il)-Rs- (3,0 487 1,500 |10,10+0,10 |1:2:2 0,17-6,72

DAOFM

Fe-Ru 5,0 440 2,680 [5,11+0,03 [1:1 1,12-2,24

Fe-R1:-SPCI [3,0 463 3,900 [10,70+0,03 [1:1:1 0,112-1,12

Fe-R11-SPBr |3,0 456 3,362 [10,40+0,03 [1:1:1 0,56-1,12

Fe-Ru- 3,0 482 2,920 (10,10+0,03 (1:1:1 0,56-1,12

STMABr

Fe-Ri 5,0 425 1,786 14,96+0,03 |1:2 0,11-2,74

Fe-R1,-DAM |2,0 455 2,260 [9,09+0,03 [1:2:2 0,11-3,36

Fe-Ri- 3,0 434 2,670 [10,87+0,04 (1:2:1 0,11-6,72

DAFM

Fe-Ri2- 3,0 448 2,860 [11,91+0,1 (1:2:2 0,11-5,6

DAOFM

Fe-Ris 5,0 397 0,750 [4,57+0,05 [1:1 0,224-2,24

Fe-Ri3-DAM 3,0 402 1,200 |10,234£0,03 |1:1:1 0,112-6,72
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Fe-Rus. 3,0 405 1,425 ]11,48+0,03 |1:1:1 0,112-8,96
DAFM

Fe-Rus- 3,0 400 1,050 ]9,20+0,01 |1:1:1 0,112-2,24
DAOFM

Cu-Ry 3,0 444 1,400 16,04+0,12 |1:2 0,25-3,07
Cu-Re-ED 2,0 461 2,200 10,16 0,14 |1:2:2 0,12-2,56
Cu-Re-Fen  [3,0 468 1,850 (9,12 40,09 |1:2:2 0,18-2,56
Cu-Re-o,a- (3,0 [471  [1,720 [9,44+0,13 [1:2:2 0,18-2,56
dip

CuRe-SPCI 2,0 456 2,300 |11,24+0,12 |1:2:2 0,12-2,56
CuRe-SPBr (2,0 454 2,200 ]10,82+0,10 (1:2:2 0,12-2,56
CuRo- 2,0 461 2,500 |12,04+0,09 [1:2:1 0,12-2,56
STMABr

CuR1o 4,0 451 1,375 [5,76+0,03 |1:2 0,25-3,07
CuR10-SpBr |3,0 475 1,920 |11,46+0,05 |1:2:2 0,14-2,58
Cu-Ru 4,0 456 0,975 14,90+0,04 [1:2 0,25-6,14
Cu-Ry1-SPCI 2,0 468 1,500 [10,36+0,03 |1:2:2 0,13-5,12
Cu-Ru1-SPBr (3,0 484 2,150 ]11,26+0,05 [1:2:2 0,13-2,56
Cu-Ru1- 3,0 476 1,750 ]10,52+0,04 |1:2:2 0,13-3,07
STMABr

Cu-R1» 5,0 434 1,500 [4,36+0,03 |1:2 0,25-3,74
Cu-R12-SPCI (4,0 463 1,800 |8,91+0,05 [1:2:2 0,13-2,56
Cu-R12-SPBr (4,0 447 1,700 (8,95+0,03 |1l:2:1 0,15-2,56
Cu-Ryz- 4,0 452 2,250 19,26+0,04 [1:2:2 0,13-2,56
STMABr

Cadvoldon goriindiiyii kimi ii¢lincii komponentin tasirindon
omologalon miixtalifligandli kompleksin optimal soraiti turs miihito
dogru stiriisiir. Ona goro do bu kompleks omalogalmo reaksiyasinin
seciciliyinin binar komplekso nisbaton yiiksok olmasini ovvalcadon
prognozlasdirmaq olar vo miixtalifligandli komplekslorin maksimum
udma spektrindo binar komplekso nisboton batoxrom siiriismo bas
verir. Tadqiq olunan komplekslorin hamisinda bu hal miisahids edilir.
Hidrofob aminlor vo sothi aktiv maddslor istirakinda domir (III) vo
misin (1) omolo gotirdiyi miixtalifligandli komplekslorin davamliligi
artdigca, molyar udma omsallar1 da artir. Miixtolifligandli
komplekslordo doracali grafiko tabegilik intervali daha kigik gatiligdan
baslayir.
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Analiz zamani toyinata mane olan konar ionlarin tasirini aradan
galdirmagq tigiin pardoaloyici maddolordon istifads edilir.

Fe (II) vo Cu (Il)—in tadqiq etdiyimiz reaktivlorlo binar vo
miixtolifligandl1 kompleks amologatirma reaksiyalarina konar ionlarin
tosiri Oyronilmis vo mane olan ionlarin manegiliyini aradan qaldirmaq
mogsadils pardsloyicilorin tosiri do dyronilmisdir. Tocriibi naticolorin
hesablamalar1 cadvalds verilmisdir (Cadval 5-6).

Cadval 5.
Domirin (111) DAM va onun téromalari istiraki olmadan va istirakinda
1-fenil-2-[2-hidroksi-fenilazo]butadion-1,3 reaktivi ilo omolo gotirdiyi
kompleks birlogsmalors konar ionlar vo pardoloyici maddolorin tosiri.
*-mane olmur

fon vo ya madda Fe-Rp Fe-Ri-DAM Fe-Riz- Fe-Rio-
DAFM DAOFM
Qolovi metallar * * * *
Qolavi-torpaq * * * *
metallar
Ni(ll) 1700 1765 1720 1650
Co(ll) 1500 1700 1650 2000
Zn(11) 430 670 780 850
Mn(11) 285 328 320 500
Cu(ll 3 8 8 5
Cd(n 1200 1667 1650 1550
A1) 100 260 300 200
Cr(11D 139 155 158 140
Sn(1Vv) 120 180 175 165
V(V) 30 50 51 45
Sb(V) 16 20 25 30
F 200 220 220 500
Limon tursusu 260 345 350 370
Caxir tursusu 580 1000 1000 900
Na;HPO, 720 844 855 816
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Cadval 6.
Misin (II) R reaktivi ilo hidrofob aminlor vo KSAM istirakinda va
istiraki olmadan amolo gotirdiyi kompleks birlosmalors konar ionlar
vo pardaloayici maddolorin tosiri.
*-mane olmur

fon vo ya | Ry | Ro- Ro-Fen | Re-0,0- | Ro- Ro-SPBr | Ro-
madda ED dip SPCI STMABr
Na * * * * * * *

K * * * * * * *
Ca * * * * * * *
Zn * * * * * * *
Cd * * * * * * *
Mn * * * * * * *
Ni 46 78 65 65 118 115 115
Co 277 | 324 310 305 364 340 345
AI * * * * * * *
Sm * * * * * * *
Fe(Il) 9 |5 5 5 6 5 3
Ga(lll) 547 | 597 570 560 647 610 600
In(l11) 539 | 605 580 580 645 620 620
Bi(lll) 33 84 70 70 124 110 110
Sn(lv) 186 | 240 215 210 280 255 250
Hf(1V) 351 | 420 390 375 460 430 415
Ti(IV) 375 | 480 450 455 520 490 495
Zr(1V) 711 | 790 755 765 830 795 805
Mo(V1) 150 | 204 180 180 244 220 220
W(VI) 287 | 375 340 340 415 380 380
C,04% 104 | 150 120 130 190 160 170
EDTA 10 17 14 15 57 54 55
Tiomocevi | 59 73 64 60 113 104 100
na

Limon 985 | 1120 | 1010 1005 1170 | 1160 1055
tursusu

Na;HPO4 | 703 | 740 710 720 790 760 770
12H,0

Caxir 279 | 310 305 300 350 345 340
tursusu

F 281 | 315 310 310 355 350 350
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Islonmis metodikalar domirin (III) miixtalif alma vo sogan sortlarinda,
misin (II) iso doniz suyunda, mis asasli arintido, dag siixurlarinda,
garabasaqda, noxudda, bananda vo gobolokdo toyini iiciin totbiq
edilmisdir ( Cadval 7).

Cadval 7.
Miixtolif tobii obyektlordo domirin (III) vo misin (II) migdarinin

fotometrik toyininin naticalori

Analiz olunan

niimunalor

Tapilmigdir Fe %.

Rio+Diantipirilfenil
metan

AAS

Alma (Severyanka)

(5,60£0,07)- 103

(5,63£0,09)-10°

Alma (Siganka)

(2,48+0,06)10°2

(2,4520,10)-107

Alma (Qolden Deliges)

(3,36£0,04)- 102

(3,32£0,03)- 102

Ris+Diantipirilfenil
metan

Hovsan sogani

(5,3420,03)-10

(5,20£0,08)- 10"

Qirmiz1 sogan

(2,82+0,04)-101

(2,89+0,06)-101

Tapilmigdir Cu, %

Rg+STMABTr
1 pirit nimunasi 0,65+0,10 0,600+0,006
2 pirit nimunasi 0,93+0,13 0,910+0,003
3 pirit niimunasi 4,15+0,12 4,19+0,004
Ro+ED
Doniz suyu (Tiirkan | (3,74+0,03) 10 (3,78+0,01) 10°°
gosabasi)

R1:+SPBr

Banan (Qro-Misel)

(3,40£0,03)-10°

(3,460,05) 103

Gobolok (Sampinion)

(3,15£0,02)-10°

(3,240,06)-10°

Noxud (Getman)

(3,33£0,06)-10°

(3,5£0,03)-10°

R1,+STMABTr

Banan (Qro-Misel)

(3,47£0,03)-10°

(3,490,05) 103

Qarabasaq (Oranta)

(2,4020,02)-10°

(2,46£0,06)-10°

Noxud (Getman)

(3,34£0,06)-10°

(3,38£0,03)-10°
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Naticalor

Benzoilaseton osasinda 13 reaktiv sintez edilmisdir. Reaktivlarin
individualligi IQ vo NMR spektroskopik analiz metodlar1 ilo
doagiglosdirilmisdir. Bu reaktivlordon besinin kristallik qurulusu
rentgen analiz Gsulu ilo todqiq edilmis vo reaktivlorin hidrazo
tautomer formada oldugu miioyyon edilmisdir.

Bu reaktivlarin (R1-R4) bir sira ke¢id metallar: Fe (111), Cu (1), Co
(11), Ni (11), Zn (11), Cd (11), Mn (11) ilo amologatirdiyi kompleks
birlosmoalorin miixtalif Gzvi holledicilords - karbon-4-xloriddo,
benzolda, xloroformda vo izobutanolda ekstraksiya olunma
imkanlar1  Oyronilmisdir. MUsyyon edilmisdir ki, kompleks
birlosmalorin ekstraksiya ¢iximi on ylksok CCls-don istifads
etdikdo, miisahido olunur. Butiin hallarda on yaxsi ekstraksiya
olunan Fe* ionudur. Miieyyan edilmisdir ki, R1 vo Rz reaktivlori
ilo Fe®" ionunu basqa metallar qarisigindan ayirmaq olar.
Spektrofotometrik metod vasitasilo domir (1) vo misin (1) sintez
edilmis reaktivlor ilo amalo gotirdiyi kompleks birlosmalor todgiq
edilmis, optimal soraiti muoyyan edilmis, komplekslorin asas
analitik xarakteristikalar1 toyin edilmis vo kompleks omalo
golmonin  mexanizmi  Oyronilmisdir.  Potensiometrik ~ vo
konduktometrik titrlomo metodu ilo kompleks birlosmalorin
davamliliq sabitlori va xUsusi elektrik kegiriciliklori 6yranilmisdir.
Mioayyan edilmisdir ki, davamliliq sabiti on yiksok vo XUsusi
elektrik keciriciliklorinin giymoti on asagi olan1 domir (lII)
kompleksidir.

Domirin (111) va misin (I1) benzoilaseton ssasinda sintez edilmis
reaktivlorlo omolo gotirdiyi kompleks birlosmolorin analitik
parametrlorini artirmaq maoqsadilo  Gglinci  komponentlardan
istifado edilmisdir. Askar olunmusdur ki, ¢lincii komponentin
tosirindon amalogalon mixtalifligandli kompleks birlogmanin
optimal amalagalma pH-1 turs miihito dogru siiriisiir, Amax-da binar
kompleksa nisbaton batoxrom siiriisma bas verir, molyar udma
omsalinin vo davamliliq sabitinin qiymati artir. Miixtolifligandli
komplekslorin eyniligandli komplekslara nozaran yiiksok analitik
xarakteristikalara malik oldugu stibut edilmisdir.

Konar ionlarin eyni zamanda pordslayici maddolorin binar vo
muxtalifligandli  kompleks omalogalms reaksiyalarina tosiri

29



Oyronilmigdir.  Alman naticalora  asason  mixtolifligandli
komplekslorin domir (111) vo misin (II) tayini Ucin daha ylksok
secicilik ilo xarakterizo olundugu miisyyon edilmisdir.

Domir (II1) vo misin (II) ionlarnin spektrofotometrik toyinat
metodikalar1 islonib hazirlanmisdir. islonmis metodikalar doniz
suyu, mis asash orinti, dag siixuru, banan, goboalok, garabasaq,
noxud, alma, sogan sortlar1 kimi tobii obyektlordo geyd olunan
metallarm toyini U¢Un totbiq edilmisdir. Mlayyan olunmusdur ki,
yuksok tokrarliga vo etibarliliga malikdir, eloco do sado vo
ekspressdir.
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