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ISIN UMUMI XARAKTERISTIKASI

Moévzunun aktualligi va islonmo daracasi. Muasir analitik
kimyanin on vacib problemlorindon biri, genis praktik totbige malik
yeni koordinasion birlogsmolorin sintezi vo onlarin fiziki-kimyovi
xassolorinin  todqiq edilmosidir. Odobiyyatdan molumdur ki,
hidrazonlar vo aromatik amin asasli birlosmoalordon son bir ne¢a
onillikds metal ionlarinin spektrofotometrik toyini iigiin genis istifado
edilmisdir. Hidrazonlar ke¢id metallar ilo 6ziinii multidentat ligand
kimi apararaq rongli kompleks birlosmalor omolo gotirir. Bu
komplekslordon metallarin segici vo hassas toyini mogsadils istifado
edilir. Aromatik amin asasl birlosmalor vo onlarin metal komplekslori
mixtolif bioloji sistemlordo katalizator kimi, polimer, boya
istehsalinda, dorman vo oczagiliq saholorindo genis totbiq edilir.
Hidrazonun téromolori vo onlarin metal komplekslari iso antibakterial,
vorom oleyhinog, antifungal, antisis, antiviral, iltthab oleyhino vo s.
kimi genis spektrli bir sira tosirlors malikdir. Buna gdra do hidrazon
vo aromatik amin asasli yeni reagentlorin sintezi, onlarin metal ionlar1
ilo amolo gotirdiyi kompleks birlogsmalorin spektrofotometrik todqiqi,
fiziki-kimyovi xassalorinin dyronilmasi, miixtolif obyektlordo hassas
vo secici toyinat metodikalarinin iglonib hazirlanmasi nozori vo
praktiki cohatdon aktual hesab olunur.

Digor torofdon mixtolifligandli komplekslorin amolo golmasinin
todgigi analitik kimya sahosinds aktual mosolodir. Buna sobob
mixtalifligandli  komplekslordon istifado edilmasinin  segicilik,
hossasliq kimi analitik parametrlorin artmasi ilo miisayat olunmasidir.
Bu is9, bir ¢ox elementlor tgun yiksok analitik gostericilora malik
toyinat metodikalarinin iglonib hazirlanmasina imkan verir.

Tadgiqatin obyekti va predmeti. Hidrazon vo aromatik amin
osasli reagentlorin sintezi. Sintez olunmus reagentlorlo domir(IIl) vo
misin(ll) fotometrik toyinat metodikalarinin iglonmasi.

Tadqgiqatin maqgsadi vo vazifalari. Todqgigatin osas mogsadi
hidrazon vo aromatik amin asasl reagentlorin sintezi vo sintez edilmis
uzvi reagentlorlo domir(111) va misin(ll) amals gatirdiyi eyniligandli
vo mixtolifligandli  komplekslorin  todqiqi, onlarin  muxtalif
obyektlords hassas, secici toyinino imkan veron spektrofotometrik
toyinat metodikalarinin iglonib hazirlanmasindan ibaratdir.
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Qarsiya qoyulmus magsadi reallagdirmaq {igiin asagida gdstorilon

tacrubi va nazari masalalari hall etmak lazimdir:

hidrazon vo aromatik amin osasli reagentlorin sintezi, onlarin
muxtalif metodlar vasitssilo identifikasiyasi

sintez edilmis reagentlorin dissosasiya sabitlorinin vo hamginin
reagentlorin bir sira metal ionlar1 ilo amola gotirdiyi komplekslarin
davamliliq sabitlorinin tayin edilmasi

sintez edilmis reagentlorin domir(l11) vo misla(ll) amals gatirdiyi
kompleks birlogsmalorin muixtalif fiziki-kimyavi metodlar vasitasilo
todqiqi

hidrazon vo aromatik amin osasli reagentlorin domir(lll) vo
misla(I1) amolo gatirdiyi binar vo mixtalifligandli komplekslarin
spektrofotometrik todqiqi

domir(I11) va misin(1l) mixtalif obyektlords hassas, segici tayinina
imkan veron spektrofotometrik toyinat metodikalarinin islonib
hazirlanmasi

Tadqgiqat metodlari. Todqigat isindo garsiya qoyulmus magsods

nail olmagq t¢ln rentgen qurulus analiz (RQA), niivo magnit rezonans
(NMR), infraqummzi  (IQ)  spektroskopiya, potensiometrik,
konduktometrik, termiki vo spektrofotometrik analiz metodlarindan
istifado olunmusdur.

Miidafiaya ¢ixarilan asas miiddaalar:

hidrazon vo aromatik amin osasli 5 reagent sintez edilmis; onlar
rentgen qurulus analiz, NMR, [Q-spektroskopiya metodlar1 ilo
identifikasiya edilmisdir. Reagentlordon ikisinin monokristali
yetisdirilmis, molekulyar vs kristallik quruluslari RQA metodu ilo
todqiq olunmusdur.

sintez edilmis reagentlorin pH-metrik titrlomo metodu ilo
dissosasiya sabitlorinin giymatlori miiayyan edilmis vo reagentlorin
mohlulda hansi formada olmasi todqiq olunmusdur. Homginin
reagentlorin bir sira metal ionlari ilo amalo gatirdiyi komplekslorin
davamliliq sabitlori toyin edilmisdir.

sintez edilmis reagentlorin domir(I11) vo mislo(ll) amalo gotirdiyi
komplekslorin bozilori 1Q-spektroskopiya veo termogravimetrik
analiz metodlar1 ilo todqiqi edilmis vo onlarin xiisusi elektrik
keciriciliyi 6yronilmisdir.



hidrazon vo aromatik amin osasli reagentlorin domir(lll) vo
misla(I1) amolo gatirdiyi binar vo mixtslifligandli komplekslarin
asas spektrofotometrik xarakteristikalart (komplekslorin molyar
udma omsali, torkibi, optimal pH-1, Ber ganununa tabegilik
intervali) miioyyan olunmus vo davamliliq sabitlari hesablanmisdir.
hidrazon vo aromatik amin asasli yeni reagentlarin domir(lll) vo
mislo(I1) kompleksamalagatirmasina kanar ionlarin va pardalayici
maddslarin tasiri dyronilmisdir.

domir(Il) vo misin(ll) mixtalif tobii vo sonaye obyektlorinds
hassas, secici fotometrik toyini metodikalari islonib hazirlanmisdir.
Tadgigatin elmi yeniliyi.

Domir(l11) vo misin(ll) fotometrik metodla tayini Uglin sintez
olunmus hidrazon vo aromatik amin osasli reagentlor totbiq
edilmisdir.

Reagentlorin qurulusu NMR vo 1Q-spektroskopiya metodlar: ilo
Oyronilmigdir.

3-((E)-2-hidroksibenziliden)hidrozo)indolin-2-on  vo  2-(((1-(3-
bromfenil)etiliden)hidrazono)metil)fenol  reagentlorinin  kristal
qurulusu rentgen qurulus analiz metodu ilo Oyronilmisdir.
Reagentlorin domir(111) va mis(I1) ilo amalo gatirdiyi bazi kompleks
birlogsmolorin da qurulusu 1Q-spektroskopiya vo termogravimetrik
analiz metodlari ilo todgiq edilmisdir.

Kompleks birlosmalorin fiziki-kimyavi metodlarla tadqiqi zaman
aliman naticalora asason komplekslarin yiiksok analitik xassalora
malik olmasi1 miiayyon edilmisdir.

Domir(I11) vo misin(ll) muxtalif tobii vo sonaye obyektlorinda
hassas, secici fotometrik toyini metodikalari islonib hazirlanmigdir.
Tadgigatin nozari va praktiki shamiyyati. Sintez edilmis

hidrazon vo aromatik amin osasli reagentlordon istifado etmoklo
domir(111) vo misin(I1) bilavasito muxtalif sonaye vo tobii obyektlorda:
misin(Il) dag stixurlarinda, doniz suyunda, tullant1 sularinda, Al asash
arintilorda, domirin(l1l) noxud, qarabasaq, banan, lobya, gobalok,
itburnu, bugda yarmasi vo ag ¢orokdo toyini metodikalari islonib
hazirlanmisdir. Toklif olunan metodikalar sads, ekspress, secicidir va
domir(l11) vo misin(I1) digar tobii vo sonaye obyektlorinds tayini G¢ln
totbiq edils bilor.
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Aparilan todgigatlarda iddiacinin saxsi tohfasi. Iddiac1 todgiqat
isinin yerino yetirilmoasindo bilavasito istirak etmisdir. Hidrazon vo
aromatik amin osasli reagentlorin sintezi, onlarin domir(Ill) vo
misin(ll) analitik kimyasinda tatbigino dair adobiyyat molumatlarini
toplamis va tohlil etmigdir. Tocriibi islorin yerina yetirilmasindos aktiv
istirak etmisdir. Yerino yetirilon todqiqatlar haqqinda tokmiiallifli vo
digor mogqaloalorinds 6z miilahizslorini irali siirmiisdiir.

Aprobasiya va tatbiqi. Dissertasiyanin materiallarina asason 25
elmi ig nogr edilib. Ondan 6-S1 maqals (onlardan 2-si Web of Science
bazasina daxildir), 19-u tezisdir. Dissertasiya isinin noticolori
Azorbaycan va Rusiyada kegirilon konfranslarda moruzs edilmisdir:

- Umummilli lider H.Bliyevin anadan olmasinin 91 il déniimiine
hosr olunmus, doktorant, magistr vo gonc todqiqatgilarin
“Kimyanin aktual problemlori” VIII Respublika Elmi Konfransi
(Baki, 2014)

- Umummilli lider H.Bliyevin anadan olmasinin 92 il déniimiino
hosr olunmus, doktorant, magistr vo gonc tadqiqatgilarin
“Kimyanin aktual problemlori” IX Respublika Elmi Konfransi
(Baki, 2015)

- XXVII Rusiya Gonclorinin  Elmi  Konfrans1 “Nozori  vo
Eksperimental Kimyanin Problemlori” (Yekaterinburg, 2015)

- Umummilli lider H.Bliyevin anadan olmasinmn 94 il déniimiina
hosr olunmus, doktorant, magistr vo gonc todqiqatgilarin
“Kimyanin aktual problemlori” XI Respublika Elmi Konfransi
(Baki, 2017)

- Umummilli lider H.Bliyevin anadan olmasmin 94 illiyino hosr
olunmus “XXI asrdo ekologiya v torpagsiinasliq elmlorinin aktual
problemlori” VI Respublika Elmi Konfransi (Baki, 2017)

- Baykal Moktobi — Kimya Konfransi - 2017 (irkutsk, 2017)

- Gonc Todqiqatgilarin I Beynolxalg Elmi Konfransi, Baki
Miihandislik Universiteti (Baki, 2017)

- XXVII Rusiya Gonclorinin  Elmi  Konfranst “Nozori  vo
Eksperimental Kimyanin Problemlori”’(Yekaterinburg, 2017)

- Umummilli lider H.Bliyevin anadan olmasmin 96 illiyino hosr
olunmus “XXI asrds ekologiya va torpagsiinasliq elmlarinin aktual
problemlori” VIII Respublika Elmi Konfransi (Baki, 2019)
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- Umummilli lider H.Oliyevin anadan olmasinin 96-ci il déniimiino
hosr olunmus, doktorant, magistr vo gonc todqiqatcilarin
“Kimyanin aktual problemlari” XIIl Beynslxalq Elmi Konfransi
(Baki, 2019)

- XVI Beynslxalg Konfrans “Koordinasion Birlosmalorinin
Spektroskopiyasi”(Tuapse, 2019)

- Analitik Spektroskopiya iizro III Umumrusiya Konfransi
(Krasnodar, 2019)

- XXX Rusiya Gonclorinin @ Elmi  Konfranst "Nozori vo
Eksperimental Kimyanin Problemlori" (Yekaterinburg, 2020)

- XVII Beynolxalq Konfrans “Koordinasion Birlogmalorinin
Spektroskopiyasi” (Krasnodar, 2020)

- Analitik kimya kafedrasinin 85 illik yubileyino hosr olunmus
“Koordinasion Dbirlosmalor kimyasi” VIII Beynolxalq Elmi
konfrans (Baki, 2020),

- Umummilli lider H.Bliyevin anadan olmasmin 98 illiyino hasr
olunmus “XXI asrds ekologiya va torpaqgsiinasliq elmlarinin aktual
problemlori” IT Respublika Elmi Konfransi (Baki, 2021)

- Professor V.M. Jukovskinin 90 illik yubileyina hasr olunmus XXXI
Rusiya Gonclorinin Elmi Konfrans1 “Nozori vo Eksperimental
Kimya Problemlori”(Yekaterinburq, 2021).

Dissertasiya isinin yerina yetirildiyi tagkilatin adi. Dissertasiya
isi Baki Dovlot Universitetinin - Ekologiya vo torpagsiinasliq
fakiltosinin ekoloji kimya kafedrasinin nozdinds olan “Ekoloji kimya
vo otraf muhitin muhafizesi” ETL-do vo kimya fakultosinin Analitik
kimya kafedrasinda yerina yetirilmisdir.

Dissertasiyanin struktur boélmoalarinin ayrihgda hacmi geyd
olunmagla dissertasiyanin isars ilo Gmumi hacmi. Dissertasiya isi
giris, bes fasil, natica va istifads edilmis adobiyyat siyahisindan ibarat
olub, A4 formatinda yazilmig 184 sohifoni ohato edir. Aparilmisg
todqigatlarin naticolori 69 sokil vo 56 codvaldo verilmisdir. Istifado
edilmis odabiyyat siyahisina dissertasiyada istinad olunan 143 adda
manbo daxildir. Isin osas hissosi 161827 isaradir.

Birinci fasildo (53427 isaro) dissertasiya isino dair aparilan
todgiqatlara aid son 10 ilin adabiyyat molumatlar tahlil olunmusdur.
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Domir(lll) vo misin(ll) fotometrik toyini {glin islonilmis
metodikalarin  miihiim analitik  xarakteristikalar1 ~ verilmisdir.
Odabiyyat molumatlarinin analizi g0storir Ki, tobii vo sonaye
obyektlarinda domir(l11) vo misi(ll) spektrofotometrik metodla toyin
etmok Ugun tarkibinds azot vo oksigen donor atomlar saxlayan {izvi
reagentlordon daha cox istifads edilir.

Tkinci fasilda (22921 isara) lkinci fasildo mohlullar, cihazlar,
reagentlorin sintezi, identifikasiyasi Vo onlarin fiziki-Kimyovi
sabitlorinin toyini 6z oksini tapmisdir.

Uciincii fasilda (19633 isaro) reagentlorin domir(111) vo mis(Il) ilo
kompleks amala gatirmoasinin muxtalif fiziki-kimyavi analiz metodlari
ilo todqiqi verilmisdir.

Dordunci fasil (29408 isara) domir(l11) vo misin(ll) reagentlorlo
kompleks amala gatirmasinin spektrofotometrik metodla todqiqi sorh
olunmusdur. Kompleks omolo  golmonin  optimal  soraiti
miuoyyonlosdirilmisdir.

Besinci fasilda (27702 isara) domir(ll) vo misin(ll) eyni va
mixtolifligandli  komplekslor ~ soklindo ~ fotometrik  tayini
metodikalarinin miixtolif tobii vo mirokkob obyektlords iglonilmasi
verilmisdir.



ISIN QISA MOZMUNU
REAGENTLORIN FiZiKi-KIMYOVIi XASSOLORI

Dissertasiya isinds 5 Uizvi reagentdon - hidrazonlar ssasinda sintez
olunmus - 2-((E)-(((E)-1-piridin-2-il)etiliden)hidrozono) metil)fenol
(R1), 3-((E)-2-hidroksibenziliden)hidrozo)indolin-2-on (Rz2), 2-(((1-
(3-bromfenil)etiliden)hidrozono)metil)fenol (R4) vo aromatik aminlor
osasinda sintez olunmus - (E)-2-hidroksi-3-((2-hidroksibenziliden)
(amino)benzolsulfotursu (R3), 2-(((4nitrofenil) imino)metil)fenoldan
(Rs) istifado olunmusdur. Bu reagentlordon Ggl (2-((E)-(((E)-1-
piridin-2-il)etiliden)hidrozono) metil)fenol (R1), (E)-2-hidroksi-3-((2-
hidroksibenziliden)(amino)benzol sulfotursu (R3) vo 2-(((1-(3-
bromfenil)etiliden)hidrozono)metil)fenol) (Ra) torafimizdan ilk dofa
sintez olunmus reagentlordir. Reagentlordon ikisi iso (R2 vo Rs)
odobiyyatdan Uzvi birlosma Kkimi molumdur. Toadgigat zamani
reagentlorin 1-10° M va 2:10° M qatiligli mohlullarindan istifado
olunmusdur. Hidrazonlar asasinda sintez olunmus reagentlarin (R1, R2
Vo R4) mohlullari onlarin doaqiq ¢okilon nlmunalorini  su-spirt
muhitinds hall edorok hazirlanmigdir. Aromatik aminlor osasinda
sintez olunmus reagentlorin (R3, Rs ) mohlullart iso onlarin dogiq
cokilon niimunalorini su mihitindo hall edarok hazirlanmisdir. Isdo
istifads olunmus reagentlorin sorti isarasi, Kimyavi formullar1 vo adlar
codval 1-dos verilmisdir.

Cadval 1. Sintez edilmis reagentlorin qurulus formulu vo adlari

Sorti Formulu Adi
isarasi
Ry ~ 2-((E)-(((E)-1-piridin-2-
| M il)etiliden)hidrozono)metil)fe-
;\',_N\ y nol
Ne
HO




R, Va 3-((E)-2-hidroksibenziliden)
Nl_N:C hidrozo)indolin-2-on
Ly
HO
N
N
Rs (E)-2-hidroksi-3-((2-
H hidroksiben
/(‘: ziliden)(amino)benzolsulfo-
SOzH 7 @ tursu
OH -
R4 Br 2-(((1-(3-bromfenil)etiliden)
@C:N_N:CH@ hidrozono) metil) fenol
CH,
HO
Rs HO H 2-
—& (((4nitrofenil)imino)metil)fen
ol
HO
NO,

Reagentlarin identifikasiyasi. Todqigat zamani Sintez olunmus
reagentlorin torkibi vo qurulusunu dyronmok mogsadilo infraqirmizi
spektroskopiya (IQ), niive-magnit rezonans (NMR) va rentgen qurulus
analiz metodlarindan istifado olunmusdur.

Yuxarida qeyd edildiyi kimi reagentlorin qurulusu haqqinda
moalumat oldo etmak iigiin Infraqirmiz1 spektroskopiya metodundan da
istifado edilmisdir. Sintez edilmis reagentlorin identifikasiyasi
magsadilo onlarm 1Q-spektrlori ¢okilmisdir. Spektrlori sorh edorkan,
udma zolaglar1 ilo molekullarin struktur elementlori arasindaki
olagoyo dair mdvcud emprik molumatlara istinad edilmisdir.
Reagentlorin spektrlorinin miigayisosi gostordi ki, butiin hallarda
reagentlorin  spektrlorinde  1590-1570 sm™ oblastinda azometin
grupunun ragslorino aid edilo bilon yeni bir udma zolagi meydana
cixir. Odobiyyatdan azometin grupunun rogslorinin 1560-1645 sm*
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tezlik diapazonunda miisahido edildiyi molumdur. iQ-spektrlordo
1270-1220 sm™ tezlik oblastinda miisahido olunan udma zolaglar
benzol halgasindaki hidroksi grupun (—OH) deformasiya ragsloridir.
Reagentlorin hor birinin 1Q-spektrindo miisahido olunan 2923 sm*
tezliyindoki udma zolaglar1 aromatik hoalgonin movcudlugunu
tosdigloyir. Bundan basqa, reagentlorin 1Q-spektrinds 700-900 sm™
miisahido olunan udma zolaqglar1 aromatik halgonin mévcudlugunu
gostorir. 2-((E)-(((E)-1-piridin-2-il) etiliden)hidrozono)metil)fenolun
(R1) 1Q-spektrinda piridinin valent ragsleri iso 1571sm™ tezliyinds
miisahido olunur. 3-((E)-2-hidroksibenziliden)hidrozo)indolin-2-onun
(R2) 1Q-spektrinda indolun NH grupunun valent ragslarine uygun olan
3565 sm™ tezlik oblastindak1 udma zolag: vo >C=0 rabitasinin valent
rogslorine uygun olan 1715 sm? tezlik oblastindaki udma zolag
misahido  olunmusdur.  (E)-2-hidroksi-3-((2-hidroksibenziliden)
(amino)benzolsulfotursunun ~ (R3)  1Q-spektrinde iso  C-SOsH
rabitesinin valent ragslorine uygun olan 1160-1140 sm? tezlik
oblastindaki udma zolagi miisahide olunmusdur.

Sintez olunmus reagentlorin qurulusunu miioyyan etmak iiciin *H
vo 13C NMR spektrlori ¢okilmisdir.

2-((E)-(((E)-1-piridin-2-il)etiliden)hidrozono)metil)fenolun  (R1)
mohlulunun DMSO-da *H NMR spektrindo otaq temperaturunda 9
signal miisahido olunur ki, bunlardan g triplet, G¢l duplet va Gcl
singletdir. OH grupunun protonunun signalin 11,39 m.h.-ds, azometin
grupunun protonu 8,92 m.h. (d), aromatik tsiklin protonlar1 iso 6,97-
8,68 m.h. intervalinda miisahids olunur.

'H. NMR (DMSO -ds,8): 6.97(d,2H,2CHar); 7.39(t,1H, CHar);
7.49(t,1H, CHar); 7.67(d,1H,CHar); 7.87(t,1H,CHar); 8.21(d,1H,CHar);
8.68(s,1H,CHar); 8.92(s,1H,CH=); 11.39(s,1H,OH)

13C. NMR (DMSO-ds,8): 14.94(CH3), 116.36(CHa), 120.01
(CHar), 122.90(CHar), 126.84(CHar), 132.46(CHar), 133.92(CHar),
136.35(CHar), 148.96(CHar), 155.11(Car), 159.38(Car), 163.02(CHar),
164.28(Car), 167.21(Car)

3-((E)-2-hidroksibenziliden)hidrozo)indolin-2-onun (R2) NMR-
spektrindon belo naticays golmok olar: NMR *H(DMSO-ds, 5, m.h.)
11.45(d, OH-Ph), 8.81(d, N=CH), 9.91(d, NH), 6.81-7.71(m, 4H, Ar).
11,25 m.h.-do signalin miisahido olunmasi (d) OH qrupunun
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protonunun gicli hidrogen rabitasi amalo gotirmasina dolalat edir.
Azometin grupunun protonu 8,81 m.h. (d), indol halgssinin protonu
iso NH 9,91 m.h. (d) miisahids olunur. Aromatik tsiklin protonlari isa
6,81-7,71 m.h. intervalinda miisahidos olunur.

(E)-2-hidroksi-3-((2-hidroksibenziliden)(amino)benzol
sulfotursunun (R3) *H vo 3C NMR spektrlorindon asagidaki naticoya
goalmok olar:

'H NMR (DMSO -ds,3): 6.86-7.89(m,8H,2Ar); 9.02(s,1H,CH=);
9.82(s,1H, OHar); 13.98(s,1H,0H)

13C  NMR (DMSO-06,8):  117.12(CHar),  117.14(CHar),
119.24(CHar), 120.19(CHar), 128.71(CHar), 132.84(CHar),
133.62(CHar), 135.64(Ctert), 151.89(Crert), 161.26(Ctert) , 162.32(Crert)

Rentgenstruktur analiz metodundan istifado etmoklo 3-((E)-2-
hidroksibenziliden)hidrozo)indolin-2-on  (R2)  vo  2-(((1-(3-
bromfenil)etiliden)-hidrozono)metil)fenol (R4) reagentlorinin
molekulyar vs kristallografik quruluslar1 miisyyan edilmisdir:

Sakil 1. Rz reagentinin molekulyar qurulusu.

3-((E)-2-hidroksibenziliden)hidrozo)indolin-2-onun (R2)
monokristallar1  reagentin  etil  spirtindo  ikigat  yenidon
kristallagdirilmasindan alinmisdir. Bu moqsadlo, reagent etanolda
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qizdirilmagla tamamilo holl edilir, sonra otaq temperaturunda
saxlanilir. Toxminon 1 hofto sonra reagentin narinci rangli
monokristallari amala galir. Alinmis kristallar filtr kagizi ilo stizilmiis
Vo qurudulmusdur. Monokristal rombik singoniyaya malikdir, 2
aromatik halgadan va bes tizvli halgadan ibarstdir. Molekul mustoavi
qurulusa malikdir. Qurulusda 2 molekuldaxili hidrogen rabitasi
méveuddur: Ns... H20 uzunlugu 1,730 A, O1...H20 uzunlugu 2,337 A
borabordir.

Sakil 2. Rz reagentinin kristallografik qurulusu.

Kristal gofosdo molekullar bir-birilo molekullar arasi hidrogen
rabitosi ilo (O1...Hn1uzunlugu 1,818 A) birlasir. Hor bir molekul digor
molekullarla 2 molekularasi hidrogen rabitasilo birlogir.
2-(((2-(3-bromfenil)etiliden)hidrozono)metil)fenol (R4)
(C1sH13BrN20) reagentinin monokristallar1 reagentin etil spirtindo
ikigat yenidan kristallagdirilmasindan alinmigdir. Bu magsadlo, 2-(((1-
(3-bromfenil)etiliden)hidrozono)metil)fenol (R4) etanolda qizdirilir,
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tamamilo holl oldugdan sonra otaq temperaturunda saxlanilir.
Toxminon 4 giin sonra reagentin sar1 rangli, iynavari monokristallari
¢cOkmaya baslamigdir. Alinmig kristallar filtr kagiz1 ila siiziilmiis vo
qurudulmusdur. Monokristal monoklinik singoniyaya malik olub 2
aromatik holgadon ibaratdir. Birlogsmonin torkibinds Br ionu var.
Molekul mistovi qurulusa malikdir. Qurulusda 2 molekuldaxili
hidrogen rabitosi mévcuddur: Hz ... N2 uzunlugu 1,898 A borabordir.

Sakil 3. R4 reagentinin molekulyar qurulusu.

Reagentlarin dissosiasiya sabitlarinin tayini. pH-metrik titrloma
metodu ilo sintez olunan reagentlorin dissosiasiya sabitlorinin
giymatlori miayyan edilmis Vo Svarsenbaxin riyazi metoduna asasan
hesablanmisdir. R3 va Rs reagentini ¢ixmagq sorti ilo galan reagentlor
suda holl olmurlar. Ona goro do titrlomo su-spirt muhitindo
aparilmigdir.

pH-metrik titrloma metodu ilo sintez olunan reagentlorin
dissosiasiya sabitlarinin giymotlori miayyon edilmisdir.

Cadval 2. Reagentlorin dissosiasiya sabitlorinin qiymatlori

pK1 pK>
R; 10,72+ 0,06
R, 9,48+ 0,03
R3 8,47+ 0,03 9,38+ 0,04
R4 9,66% 0,02
Rs 6,51+ 0,04 8,63+ 0,03

14



Cadvaldon gorindiyd kimi istifads edilmis reagentlordon Gcl
(R1, R2, R4) birasasl, ikisi ikiasasli zaif tursu (Rs, Rs) olub, pH-1n
giymatindon asili olaraq molekulyar vo ion formada olurlar.

Biz hesab edirik ki, (E)-2-hidroksi-3-((2-hidroksibenzi-
liden)(amino)benzolsulfotursu (R3) va 2-(((4nitrofenil) imino) metil) (Rs)
pK1 aminofenol fragmentinds olan OH qruplarindan, pK2 iss uygun
olaraq salisil aldehidi fragmentinds olan OH qruplarindan H* ionlarinin
ayrilma prosesini xarakterizo edir. Daxil edilmis elektroakseptor qruplar
(-SOsH, -NO2) molekulun aromatik hissasinds orto- vaziyyatds yerloson
—OH-da hidrogen ionunun mitsharrikliyini artirir.

Potensiometrik titrlama metodu ils tadqig olunan reagentlarin bir
sira metallarla amalo gatirdiklori komplekslorin davamhilq
sabitlorinin ~ tayini. Davamliliq sabitini  dyronmakls,  diger
kompleksamalogatiricilor istirakinda kompleksamalogalmas reaksiyasinin
no doaracads segici olmasini bilmok olar. Malumdur ki, davamliliq sabiti
yuksok olan kompleks birlasmolorin analitik xarakteristikalar da yiiksok
olur. Kompleks birlosmoalorin davamliligini toyin etmok Ugun bir ¢ox
metodlardan istifado olunur. Bu metodlar icarisindo ekspressliyi va
sadoliyi ilo xarakterizo olunan pH-metrik titrlomo metodu daha genis
totbiq olunur. Istifade olunmus mohlullar pH-1 da Beyts tonliying asason
miayyan edilmigdir. Reagentlorin bozi metallarla omoalo gatirdiklori
komplekslarin davamliliq sabitlori Martel vo Caberakin riyazi metodu ilo
muayyan edilmisdir:

Hidrazon vo aromatik aminlor osasinda sintez edilmis reagentlorin
bir sira metallarla omalo gatirdiklori  komplekslorin davamliliq
sabitlori codval 3-do verilmisdir.

Cadval 3. Metallarin reagentlorlo amola gotirdiklori komplekslorin
davamliliq sabitlori

Reagent Fe3* Cu® Ni? Co? Cd* Mn? Zn*

Ri  ]7,92+0,03 |7,81+0,04 |7,44+0,03 |7,16+0,04 |6,53+0,03 |6,38+0,02 |6,26+0,01

R2 p,23+0,04 [,12+0,05 p,45+0,04 5,24+0,06 p,75+0,06 pH,35+0,05 p,16+0,04

Rs |7,12+0,02 |6,64+0,04 |6,28+0,05 |5,87+0,02 |5,58+0,03 |5,28+0,03 |5,44+0,02

Rs |7,8240,04 |7,62+0,03 |7,46+0,01 |6,85+0,03 |6,60+0,02 |6,41+0,04 |7,30+0,05

Rs ]7,55+0,03 |7,32+0,05 |6,62+0,05 |6,72+0,03 |5,54+0,04 |5,63+0,04 |6,34+0,02
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Potensiometrik titrlomoanin noticalorindon gorundiyd kimi Ri-Rs
reagentlarinin komplekslorinin davamliligi asagidaki sira iizra doyisir:
Fe>Cu>Ni>Co>Zn>Cd>Mn>Mg>Ca

Komplekslorin davamliliginin  gostorilon sira tizro doyismasi
kompleksomalagatiricinin tobisti (ion radiusu, ionlagsma potensiali,
hidratlagsma entalpiyasi, ¢cokmo pH-1, dehidratlagsma entropiyasi va S.)
Vo funksional qruplarin yaratdig: effektlor ilo slagadardir. Malumdur
Ki, reagentlorin funksional qruplarinin manfi induktiv effekti azaldiqca
onlarin metal ionlari ilo amalo gatirdiklori komplekslorin davamlilig
artir. Komplekslorin davamliliglart hamginin markazi atomun tobisti,
onun dovri sistemds movgeyi, yiki vo ligandin torkibi, qurulusu,
xassalorindoan asilidir.

Coadval 3-don gorundiyu kimi, Ri-Rs reagentlorinin hor birinin
digor metal ionlar1 ilo amalo gotirdiyi komplekslorlo mugayisods
Fe(lll) ilo amalo gotirdiyi komplekslor daha yiiksok davamliligla
xarakterizo olunurlar. Bu natico isa Ri-Rs reagentlorindon istifado
etmokls, domirin(l11) muxtalif mirokkob obyektlords (yoni digoer
ionlarin istirakinda) segici tayinini hoyata kecirmoys imkan verir.

Domirin(III) vo misin(II) yeni bark kompleks birlasmalarinin
sintezi, qurulusu va xassalorinin dyranilmasi. Fe(II) vo Cu(II)-in
sintez olunmug reagentlor osasinda yeni kompleks birlogsmolori
almmis, onlarm qurulus vo xassolori I1Q-spektroskopiya vo
termoqravimetrik analiz metodlari ilo miioyyon edilmisdir.

Kompleks birlosmoalor bork halda asagidaki metodika iizro sintez
edilmisdir. Reagentin 50 ml 2-10 M etanolda mehluluna 10 ml 1-102 M
FeCls-in HNOs olava edilmis suda mahlulu, mis komplekslorinds iso
1-10"2 M CuS04-5H20 suda mahlulu olavs edilir. Reaksiya qarisigi 70°C-
do 40 doq middstinds su hamaminda qizdirilir. Mahlul soyudularaq,
stzalir, bir middotdon sonra siiziilmiis mohluldan ayrilmig kristallar
etanolda yenidon kristallagdirilir vo otaq temperaturunda qurudulur.

NETZSCH Proteus 6 cihazi vasitasilo sintez edilmis domir(l11) va
misin(ll)  kompleks  birlosmoalorinin  termiki ~ pargalanmasi
Oyronilmisdir.

Bu cihazin kémoayi ilo termogravimetrik vo differensial termiki analiz
prosesi hayata kegirilir. Termogravimetrik (TQ) analiz metodunda
temperaturdan(t) asili olaraq kitlonin doyismasi miisahido olunur va
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m=f(t) asililigr qurulur. Bu asilihqdan istifado edorok nlmunanin
Kiitlosinin artmasi vo ya azalmasini miioyyan etmok olur. Bu sababdan do
bu metod mixtalif fiziki (adsorbsiya, desorbsiya, sublimasiya,
buxarlanma, va s.) va kimyavi c¢evrilmalorin (oksidlosmo, reduksiya,
ovazetmo, bark fazada reaksiya vo s.) dyranilmasinds genis tatbiq olunur.
2-((E)-(((E)-1-piridin-2-il)etiliden)hidrozono)metil)fenolun
(R1) mis(Il), 3-((E)-2-hidroksibenziliden)hidrozo)indolin-2-onun
(R2) hom mis(ll), ham do domir(lll) ils, (E)-2-hidroksi-3-((2-
hidroksibenziliden)  (amino)-benzolsulfotursunun  (R3)  isa
domir(ll1) ilo amoalo gotirdiyi kompleks birlosmalorin termiki
parcalanmasi tadqiq edilmisdir.

Todqiq etdiyimiz kompleks birlasmalorin — Fe(l11)-R2 (1), Fe(l11)-Rs
(2) va Cu(ll)-R1 (3) termiki pargalanmasi iki marhalods bas verir: birinci
morhalods su molekullariin ayrilmasi, ikinci morholods isa susuz
kompleks birlosmonin metal oksidina gadar pargalanmasi bas verir. Qeyd
etmok lazimdir ki, susuz kompleks birlogsmolorin parcalanmasi hisso-
hisso bas verir. Par¢alanmanin son moahsulu metal oksidlaridir. BUtln
hallarda kompleks birlosmoalardon suyun dehidratlasmasimnin maksimum
temperaturu 200°C-dir. Cu(l1)-R2 kompleksinin termiki par¢alanmasi ii¢
morhalads bas verir: birinci va ikinci marhalods suyun ayrilmast, tigiincii
morhalada iso susuz kompleksin pargalanmast.

Termogravimetrik analizdon alinan naticalors asason birlogsmolarin
parcalanmasi sxemini asagidaki kimi gostormok olar:

1. Fe(C15H11N302)%x3H20— FeCi15sH11N302—Fe203
2. Fe(C13H1205SN)*3H20—FeC13H1205SN —Fe203
3. Cu(C13H11N30)x3H20—Cu C13H11N30 — CuO

4. Cu(C15H11N302)x2H20—Cu(C15H11N302)xH20—
CuCi15H11N302—CuO

3-((E)-2-hidroksibenziliden)hidrozo)indolin-2-on (R2) va (E)-2-
hidroksi-3-((2-hidroksibenziliden)(amino)benzolsulfotursu (Rs3) ilo
bir sira metallarin duzlarinin mohlullarinin konduktometrik titrlomo
oyrilori qurulmugdur. Miioyyon olunmusdur ki, metallarin duzlarinin
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mohlullarimin  reagentlorlo  konduktometrik titrlonmosi zamani
sistemin xtsusi elektrik keciriciliyi artir vo ekvivalent néqtosindon
sonra azalir. Bu zamani sistemin xtisusi elektrik kegiriciliyinin artmasi

daxili kompleks birlogmonin yaranmasi zamani H™ ionlarmin

ayrilmasi ilo olagodardir. Ekvivalent ndqtosindon sonra sistemin
xususi elektrik keciriciliyinin azalmasi iso reagentin protonlasmasi ilo
izah edilmisdir.

Biitiin hallarda metallarin tobistindon asili olaraq, xususi elektrik
kegiriciliyinin doyismasi davamliliq sabitindo oldugu kimi asagidaki
sira tizradir:

Fe>Cu>Ni>Co>Zn>Cd >Mn>Ca

Domirin(111) Vo misin(I1) 3-((E)-2-hidroksibenziliden)
hidrozo)indolin-2-on (Rz2) va 2-((E)-(((E)-1-piridin-2-il)etiliden)
hidrozono)metil)fenol (R1) ilo amolo gotirdiyi binar (Fe(ll1)R2 vo
Cu(IR1) vo muxtalifligandli kompleks birlosmoalorin (Fe(l11)R2-8-
oksixinolin, Fe(ll1l)R2-DFQ, Fe(llI)R2-DAM VO Cu(ll)R1-TFQ,
Cu(INR1-DFQ) bufer sistemdo xususi elektrik kegiriciliklori
konduktometrik titrlomo metodu ilo Oyronilmisdir. Xiisusi elektrik
keciriciliyi domirin(l11) vo misin(ll) optimal kompleks amolo golma
pH-da olgiilmiisdiir. Titrantin (reagentin) hocminin artmasi ilo bufer
muhitinds sistemin xiisusi elektrik kegiriciliyi azalmaga baslayir vo
muoayyon giymato g¢atdigdan sonra iso sabit qalir. Bufer sistemdo
xususi elektrik kegiriciliyinin giymoti sistemin davamliligi ilo tors
mutonasibdir, yoni xisusi elektrik kegiriciliyinin giymati kigik olan
sistem daha davamli sistem hesab olunur.

Miayyon olunmusdur ki, bufer mohlulunda mixtalifligandli
komplekslorin xususi elektrik keciriciliklori binar komplekslorlo
muqayisado Kigikdir, yani onlarin davamliligi binar komplekslara
nisbaton yiksakdir. Bu iss onu demoys osas verir ki, fotometrik
toyinatda bu tip komplekslarin, yani mixtslifligandli komplekslarin
seciciliklori binar komplekslora nisbaton yiiksok olacag.

Damirin(l11) va misin(ll) reagentlorlo kompleks amala
gatirmasinin tadqiqi. Fotometrik analiz metodunda metallarin tayini
metodikasini iglomak {iglin onlarin rangli birlosmalorindan istifads
olunur. Vizual yolla mioyyan edilmisdir ki, sintez etdiyimiz
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reagentlor Fe** vo Cu?* ionlari ilo rangli kompleks birlogsmoalor omalo
gatirir. Bu reagentlorin bir sira metallarla omolo gotirdiyi kompleks
birlosmoalorin davamliliq sabitinin vo Xlsusi elektrik keciriciliyinin
dyranilmasina asasan milayyan edilmisdir ki, tadqig olunan kompleks
birlosmalor igarisinds on yuksok davamliliga malik olan birlosmalor
Fe(lll) vo Cu(ll) komplekslaridir. Bu deyilanlora asasan belo gorara
golinir ki, bu komplekslor analitik parametrlorino goro basqa
komplekslordon istiin olmalidir. Ona goro do fotometrik metod
vasitosilo Fe** vo Cu?" ionlarinin todgig olunan reagentlorlo omalo
gotirdiyi kompleks birlosmoalar tadqiq olunmusdur.

Odobiyyatdan malumdur ki, fotometrik analizdo analitik reaksi-
yalarin parametrlorini artirmaq mogsadilo binar komplekss tglincu
komponentlorin tasirindon genis istifada edilir. Uglincii komponent
olaraq, isdo hidrofob aminlardon vo sathi aktiv maddslordon istifados
edilir. Bir ¢ox 0cunct komponentlorin tasiri dyronilmis vo yalniz
analitik shamiyyat kasb edon komplekslor todqiq edilmisdir.

Todgigat zamani ii¢lincii komponent kimi sathi aktiv maddslordon
va aminlordan istifads edilmisdir.

Toadgiqat isindo istifads edilon Gglncl komponetlorin qurulus
formulu vo adlar1 asagida verilmisdir: setilpiridin xlorid (SPCI),
setilpiridin ~ bromid  (SPBr),  setiltrimetilammonium-bromid
(STMABY), triton X-114, difenilquanidin (DFQ), trifenilquanidin
(TFQ), 8 — oksixinolin, diantipirilmetan (DAM), diantipirilfenilmetan
(DAFM), diantipirilpropilmetan (DAPM), 4-aminoantipirin

Sintez edilmis reagentlorin (R1-Rs) domir(I11) va mis(l1) ils smalos
gotirdiklori binar vo mixtolifligandli rongli kompleks birlosmolor
spektrofotometrik metodla todqiq edilmisdir. Kompleks omolo
golmonin optimal soraiti muoyyon edilmisdir. Kompleks omolo
golmoays zamanin, reagentin vo UgUncl komponentin gatiliginin,
mithitin  tursulugunun tosiri  Oyronilmis vo spektrofotometrik
xarakteristikalart hesablanmisdir. Kompleks birlosmalarin molyar
udma omsalin1 qiymatlori vo dorocali grafiko osason tabegilik
intervallar1 hesablanmigdir. Binar vo muxtalifligandli komplekslarin
komponentlari nisbati izomolyar seriyalar, Starik-Barbanel va
tarazligin yerdoyismosi metodlart ilo toyin edilmisdir. Kompleks
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omolo galma zamani ayrilan protonlarin saymi toyin etmok dgin
Astaxov metodundan istifado olunmusdur. Domir(I11) vo misin(ll)
todgig olunan binar vo mixtalifligandli kompleks birlagsmalarinin
spektrofotometrik xarakteristikalar1 asagidaki coadvallords verilmisdir
(cadval 4 va cadval 5).

Cadval 4. Damirin(111) tadgiq olunan binar vo miixtslifligandli
kompleks birlosmalarinin spektrofotometrik xarakteristikalari

Ber ganununa

Komponent- N

Amaxs o tabecilik

Reagentlor PHopt €max lar nisbati,
nm intervali,
M:R:X

mkg/ml

Fe(lINR; 5 331 12500 (1:2 0,448-1,792
Fe(lI)R-DAM 3 376 18000 (1:1:2 0,112-2,24
Fe(l11)R2-8-oksixinolin 4 467 22000 |1:2:2 0,179-2,24
Fe(lI)R2-DFQ 3 369 16000 |1:1:1 0,224-2,24
Fe(llNR3 4 353 10000 (1:2 0,448-2,24
Fe(l1I)Rs-DAFM 1 378 13000 (1:2:1 0,112-3,36
Fe(l11)R3-8-oksixinolin 3 389 16000 |2:2:1 0,112-2,24
Fe(l11)RsSpCl 3 374 16250 |1:1:2 0,112 -4,48
Fe(ll)Rs- STMABT 2 392 19000 |1:1:1 0,112 -4,48

Fe(lI)Rs-TritonX-114 3 385 11000 (1:2:1 0,224 — 2,24

Fe(ll)- R4 5 464 12500 (1:2 0,448-1,792
Fe(ll)- R4 -DAPM 3 387 13000 |1:1:2 0,112-2,24
Fe(ll)- R4 -DAM 4 376 16250 |1:2:1 0,179-2,24
Fe(ll)- R4-DAFM 3 393 18000 |1:1:1 1,64 -3,14
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Cadval 5. Misin(I1) tadgiq olunan binar vo mixtalifligandli kompleks
birlosmoalarinin spektrofotometrik xarakteristikalari

N Komponentlor Ber ganununa
Kompleks PHopt. e Emax nisbati, tabecilik intervali,
nm
M:R:X mkag/ml

Cu(IR-DFQ s | 357 | 3150 1o | 0256512
Cu(I)Rp-4- 0,128-2,048

) o 3 357 | 28500 1:2:1
amlnoantlplrln
Cu(lRs 5 | 474 | 10000 12 0,51-3,07
Cu(INRs- 0,15-2,05

4 458 | 16750 1:1:1

STMABTr

Gorunduyd kimi, oksar muxtolifligandli komplekslorin  omola
goalma soraiti giiclii turs muhitdo miisahids olunur. Hidrofob aminlor
Vo sothi-aktiv maddolar istirakinda domirin(l11) vo misin(ll) amala
gatirdiyi komplekslorin davamliligi artdigca molyar udma omsallari da
artir. Ona gora do avvalcadan prognozlagdirmagq olar Ki, bu reaksiyalar
yiiksok seciciliklo xarakterizo olunacaqdir. Ugiincii komponentlorin
istiraki ilo gedon reaksiyalarin maksimum udma spektri binar
komplekslora nisbaton turs miihito dogru siirlisiir. Komplekslarin
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maksimum isiq udmast mis komplekslori Ugtin 331-474 nm, domir
komplekslori i¢in iso 331-467 nm intervalinda dayisir.

Coadval 4-don gorinduyd kimi, demirin(111) Rs3 reagenti ilo DAFM
vo STMABr istirakinda omolo  gotirdiyi  miuxtslifligandli
komplekslarin optimal amalogolmo soraiti daha turs miihito pH 1 va
pH 2-ys uygundur. On yiiksok molyar udma amsallart domirin(l11) Rz
reagenti ilo DAM va 8-oksixinolin, Rs reagenti ilo STMABTr, R4
reagenti ilo DAFM istirakinda omolo gotirdiyi muxtalifliqgandli
komplekslordo miisahido olunur: Fe(ll1l)R2-8- oksixinolin (22000),
Fe(111)R2-DAM (18000), Fe(l11)Rs — STMABr (19000), Fe(ll)Rq-
DAFM (18000).

Damirin(l11) Rz, Rs va R4 reagentlori ilo amalo gatirdiyi binar
komplekslarin torkibi 1:2 kKimidir.

Komplekslorin spektrofotometrds ¢ixarilmig spektrlorino asason
muiayyan olunmusdur ki, komplekslorin udma spektri reagentin udma
spektri ilo migayisads dalga uzunlugunun hom artma, hom dos azalma
istigamatino  yerini  doyisdiyindon batoxrom va gibbsoxrom
stirismolor miisahido olunur. Odabiyyatdan moalumdur ki, Uzvi
molekula daxil edilmis funksional qruplarin tobistindon asili olaraq,
bir aromatik nlivo misbat, digari iso manfi yiklonir vo bu nlivalarin
qarsiligh tosiri hesabina © - kompleks amolo galir. Noticado ligandin
isiqudma spektrinds batoxrom stiriismo miisahids olunur.

Codval 4-doan gorinduyu kimi, demirin(111) R4 reagenti ilo Gglncu
komponentlar istirakinda omalo gatirdiyi komplekslarin udma spektri
reagentin vo binar kompleksin udma spektrlari ilo miqgayisads dalga
uzunlugunun azalma istigamotino yerini doyisir, yoni gibbsoxrom
striismo miisahido olunur. Damirin(ll1) Rs reagenti ilo DAFM, 8-
oksixinolin, SpCl, STMABr vo TritonX-114 istirakinda vo R2
reagentlori ilo Gguncl komponentlor istirakinda omoalo gotirdiyi
komplekslorin udma spektri reagentin vo binar kompleksin udma
spektrlari ilo miigayisads dalga uzunlugunun artma istigamatins yerini
dayisir, yoni batoxrom siiriisma miisahida olunur.

Codval 5- don gorindiyid kimi, misin(l1) Rz reagenti ilo DAFM va
4-aminoantipirin, Rs reagenti ilo SPCI vo SPBr istirakinda omolo
gatirdiyi miixtalifligandli komplekslarin optimal amalogalmoa soraiti
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Rireagenti ilo amala gatirdiyi mixtalifligandli komplekslara nozaran
daha turs miithito pH 3 uygundur. On yiiksok molyar udma omsallari
misin(I1) Rz reagenti ilo DAFM va 4-aminoantipirin istirakinda amolo
goatirdiyi mixtoslifligandli komplekslorde miisahido olunur: Cu(II)R2-
DAFM (23250), Cu(IT)R2-4-aminoantipirin (28500).

Misin(ll) Ri1 vo Rz reagentlori ilo omolo gotirdiyi binar
komplekslorin torkibi 1:1, Rs reagenti ilo amalo gotirdiyi binar
kompleksin torkibi isa 1:2 kimidir.

Codvaldon gorinduyu kimi, misin(ll) Ri1 vo Rz reagentlori ilo
uctinct komponentlar istirakinda amoalo gotirdiyi komplekslorin udma
spektrlorinds reagentin vo binar kompleksin udma spektrlorino
nozoron dalga uzunlugu artma istiqgamatino yerini doyisir, yani
batoxrom siirlisma miisahido olunur. Misin(Il) Rs reageni ilo Gglnci
komponentlor istirakinda omoala gotirdiyi komplekslorin  udma
spektrlorindo reagentin vo binar kompleksin udma spektrlorinoe
nozoron dalga uzunlugu azalma istigamatino yerini doyisir, yani
gibbsoxrom siiriisma miisahida olunur.

Todgiq olunan kompleks birlogmolorin analitik parametrlorini
yuksaltmoak mogsadilo bu komplekslors Gg¢linci komponentlorin: sathi-
aktiv maddolorin, 8-oksixinolin, 4-aminoantipirin, diantipirilmetan,
diantipirilfenilmetan, diantipirilpropilmetan, difenilquanidinin,
trifenilquanidinin  tosiri  Oyronilmisdir. Miioyyan edilmisdir ki,
domirin(I11) vo misin(Il) bu reagentlorlo amalo gatirdiyi kompleks
birlosmolorin analitik parametrlori Gglinc komponentlorin tasiri ilo
artir.

Metallarin reagentlorlo omolo gotirdiyi kompleks birlosmoaloro
kation sothi- aktiv maddoslor — setilpiridin xlorid, setilpiridin bromid
vo setiltrimetilammonium bromid vo geyri-ionogen sathi aktiv
maddonin - Triton X-114 tasiri Oyronilmisdir. Miioyyan edilmisdir ki,
KSAM reagentlorin torkibinds olan (Rs, Rs) sulfo grupla vo OH-la
elektrostatik garsiligh tasirds olur (assosiat amalo galir) vo naticods
reaksiyanin analitik parametrlori artir. Kation sathi-aktiv maddalarin
reagento tosirindon onun maksimum isiqudmasinda siirligmalor
miisahido olunur. ©molo golon assosiatlarda batoxrom siiriismoya
reagentin m-elektronlarinin maksimum delokallagsmasi sabab olur ki,
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bu da KSAM-n tasirindon sulfo grupun moanfi induktiv effektinin
artmast ilo izah oluna bilor. Komplekslordo vo assosiatlarda
komponentlarin nisbatlori miigayiss edilarok gdéstorilmisdir ki, KSAM
sulfo qrupla qarsiligli tasirds olur.

Tacrlba gostarir ki, eyniligandli vo mixtalifligandli komplekslarin
oksariyyati turs miihitdo amalo golir. Ona goro do, bu reaksiyalarin
yuksok segiciliya malik olacaglarini qabagcadan prognozlagdirmaq
olar. Mixtalifligandli kompleks birlogsmoalorin molyar udma omsallari
da binar kompleksa nisbaton yiiksak olur.

Mis(I1) va domirin(lll) reagentlorlo vo onlarin  modifikasiya
olunmus formalart ilo kompleksamalogatirmoasina konar ionlarin va
toyinata mane olan ionlarin maneciliyini aradan galdirmaq Uc¢ln
pardalayici maddalarin tasiri Oyronilmisdir. Mlayyan edilmisdir Ki,
mis(I1) va domirin(l11) tayinina bazi ionlarin kigik qatiligi mane olur.
Reagentlorin  modifikasiya olunmus formalarimin istirakinda isa
toyinat reaksiyalarinin segiciliyi yiksalir.

Damir(l11) va misin(I1) fotometrik tayini ¢uin adobiyyatda verilmis
reagentlorlo todqig edilon reagentlorin seciciliklorinin migayisasi
gostorir ki, hidrazon vo aromatik amin asasinda sintez olunmus yeni
reagentlorlo, Xisusilo modifikasiya olunmus reagentlor istirakinda
toyinatin segiciliyi yliksok olur.
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Cadval 6. Damirin(lll) diantipirilmetan vo onun homoloqlart istirakinda
istirakinda Rz — Ra reagentlori ilo omalo gotirdiyi mixtslifligandls
komplekslarin toyini metodikalarinin segiciliklarinin migayisasi

Konar ion
voya |FeRz-| FeRs. |FeRs-| FeRs | FeR4- | 2-tenoil -
pardslayici|DAM| DAFM | DAM | DAPM | DAFM (trifllioraseton
maddo
Q3|3Vi * * * * *
metallar
Qolovi- * * * * * 100
torpag
metallar
Ni(1l) 280 280 * * * 1
Co(ll) 265 290 * * * 10
Zn(l) 580 * * *
Mn(11) 1250 |360 * * * 10
Cu(ln mane (285 * * * 1
olur
Cd(n 2200 1480 * * * 10
Al 1000 |145 2410 |2410 |2710 |1
Bi(lll) 1200 112 185 160
Cr(I11) 155 |[155
Sn(1V) 160
V(V) 273
MoO3~ (250 |200 857 [857 925
Wo02~ |700 |980 1642 (980 1660
NO3
F 2000 |2000 2
Limon 1500 |380 250 (250 250
tursusu
Caxir 230 |245 245 1980 980 20
tursusu
Mocevina 325
* mane olmur
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Cadval 7. Misin(I1) Rs reagenti ilo SPCI, SPBr vo STMABT istirakinda amalo
gatirdiyi kompleks birlosmolara konar ionlar vo pardslayici maddsloarin tasiri

2,7-bis(azo2-
Konar ion - hidrpksi-S—squo—
voya | Cull)- | Cull: | Cull-Re- |, ioh i of B o
pardaloyici | Rs-SPCI | Rs-SPBr | STMABI | ™\ qijigin | naftalin -3,6-
madda disulfonatrium
duzu
Na(l) * * * 1:1796 *
K(I) * * * 1:3046 *
Ca(ll) * * * 1:312 625
Ba(ll) * * * 1:642 43
Zn(11) 1:1000 | 1:600 1:480 1:508 609
Cd(ln 1:380 1:350 1:280 1:875 813
Mn(Il) 1:1810 | 1:1800 1:1620 1:43 172
Ni(11) 1:220 | 1:200 1:220 1:461 18
Co(ll) 1:600 1:600 1:220 1:276 19
A1) 1:2050 | 1:2010 1:1920 1:126 422
Bi(lll) 1:160 1:50 177 1:163
sn(ll) 1:430 1: 160 1: 210
Ti(IV) 1:326 | 1:180 1:42
Mo(VI) 1:800 1:360 1:300 1:450
W(VI) 1:100 | 1:80 1: 50
Mocgevina * * *
Tiomocevina| 1:510 1:500 1:485
F 1:250 1:300 1:250 100
Caxir tursusu * * *
Limon 1:500 1:800 1:980 1:58
tursusu
* mane olmur
Qeyd etdiyimiz Kkimi, reagentlorin modifikasiya olunmus
formalarinin, yoani  Uc¢linc  komponent istirakinda  toyinat

reaksiyalarimin segiciliyi yuksalir. Segicilik an yiksok Fe(ll)-in R2
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reagenti ilo 8-oksixinolin vo R4 reagenti ilo DAFM istirakinda va
Cu(ll)-in Rs reagenti ilo SPCl istirakinda omoalo gotirdiyi
muxtalifligandli kompleksds miisahids olunur.

Damir(111) va misin(lIl) muxtalif tabii va sanaye obyektlarinda
spektrofotometrik  tayinat metodikalari. Togdim  olunan
dissertasiya isinda domir(lll) vo misin(ll) spektrofotometrik tayini
ti¢iin islonib hazirlanan metodikalar misin(II) dag siixurlarinda, doniz
suyunda, tullant1 sularinda, Al asasl arintilarda, domirin(111) noxud,
qarabasaq, banan, lobya, gobalok, itburnu, bugda yarmasi vo ag
corokdo spektrofotometrik toyini Ugun totbiq edilmisdir. Toyinatin
naticalari cadval 8 va cadval 9-da 6z oksini tapmusdir.

Cadval 8. Misin(ll) otraf muihit obyektlorindo spektrofotometrik
toyinat metodikalari

Fotometrik . .
Ne Obyekt Reagent | metodla tayin AAS 'IG.’ toyin
o edilmis, %
edilmis, %
I nlimuna  |Dag siixuru Ri+ TFQ| 0.57+0.10 0.579+0.014
I nimuns 0.8940.12 0.900+0.013
11 ndmuno 4.09+0.18 4.060+0.016
A 195-3 |Standart orinti R> Pasport Fotometrik
A 195-4  |nlimunasi (Al) gostaricisi metod, mkg/ml
A 195-5 0,14 0,14+0,002
0,11 0,11+0,003
0,04 0,04+0,002
*Doniz suyu R, Fotometrik AAS, %
metod, %
(3,10+0,02)-10"°| (3,11+0,01)-10°
**Tullant: Rs  [(4,04%0,01)-10°|(4,02+0,02)-10°
suyu

* Tlrkan gosobasi, Xazar danizi
** “Azorneftyag” IB
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Cadval 9. Numunalarda domirin(l11) fotometrik metodla tayini (n=3,

P=0.95)
Analiz olunan Tapilmigdir Fe, %
obyektlor R,+8-oksixinolin AAS

Banan (5,9+0,03)x10* (5,94+0,05)x10"

Qarabasaq (7,8+0,02)x10° (7,880,06)x10°

Noxud (8,03+0,06)x10° (8,12+0,03)x10°
Ri+4-aminoantipirin AAS
Rs+setiltrimetilammoniumbromid  |AAS
(STAmBT)

Lobya (13,6+0,06)x10 (14,1%0,03)x10%

Gobolok (6,8+0,02)x10" (7,140,01)x10°

Itburnu (2,0+0,02)x10% (2,2+0,04)x10%

Tapildi, Fe,x+E,, mg/kg

Rs+ 8- oksixinilin AAS

Bugda yarmas1  |69+1,7 70£1,5

Ag ¢orokda 34+0,04 35+0,03

Aparilan todqiqat islori toklif olunan reagentlorin domir(IIl) vo
misin(l1) fotometrik toyini tiglin yararl oldugunu gostarir.
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NOTIiCOLOR

1. Domir(lll) vo misin(Il) analitik kimyasmna hidrazon,
aromatik aminlor vo salisil aldehidi ssasinda sintez edilmis 5 iizvi
reagent daxil edilmisdir. Reagentlorin quruluslari iQ vo NMR
spektroskopik analiz metodlar1 vasitasilo muoyyan edilmis vo
rentgenqurulug analiz metodu ilo ikisinin kristallik qurulusu
Oyronilmisdir. Todgiq edilon reagentlorin dissosasiya sabitlorinin
giymatlori hesablanmis vo pH-dan asili olaraq paylanma diaqramlari
qurulmusdur.

2. Bu reagentlorin bozi metallarla amala gatirdiyi kompleks
birlosmalorin ~ davamliliq  sabitlorinin ~ vo  xdsusi  elektrik
keciriciliklorinin giymatlori mioyyan edilmisdir. Bu tadgiqgatlardan
alinan noticoloro asason metallarin tobistindon asili olaraq, xiisusi
elektrik keciriciliklorinin vo davamliliq sabitlorinin agsagidaki sira {izra
doyismasi mioyyan edilmisdir: Fe>Cu>Ni>Co>Zn>Cd>Mn>Mg>Ca

3. Kompleks birlogsmalarin (Cu(ll)-R1, Cu(ll)-Rz, Fe(l11)-R2 va
Fe(111)-Rs3) termiki davamliligi 6yronilmis vo par¢alanma marhalolori
mioyyan edilmisdir. Liqandin vo kompleks birlosmolorin IQ-
spektrlorini migayiso etmoklo ligandin torkibindoki hansi donor
atomlarin, funksional qruplarin metalla rabito omalo gotirmosi
muoyyan edilmisdir.

4. Spektrofotometrik metod vasitosi ilo Fe(lll) vo Cu(ll)-in
binar vo mixtslifligandli kompleks birlosmoalori todqiq edilmisdir.
Uciincii komponent kimi sothi aktiv maddalordon va hidrofob
aminlordon istifado edilmisdir. Kompleks birlosmolorin optimal
soraitlori miiayyan edilmis vo asas spektrofotometrik xarakteristikalari
hesablanmigdir. Miioyyon edilmisdir ki, miixtolifligandli kompleks
birlosmalorin maksimum ¢iximinda biitiin hallarda binar kompleksa
nisbaton turs miihito dogru siirlismo miisahida edilir vo molyar udma
omsali artir.

5. Mixtolif fiziki-kimyovi analiz metodlar1 ilo binar vo
muxtalifligandli kompleks birlogmalorin torkibindoki metal-ligand va
metal-ligand-uclinci komponent nisbati miiayyan edilmis vo Astaxov
metodu ilo kompleks omola galma reaksiyalarinda liganddan ayrilan
protonlarin say1 miioyyon edilmisdir.

29



6. Islonmis metodikalarin osas spektrofotometrik xassalorini miigayiso
etmoklo on yilksok hassashiga (Fe(III)R2-8-oksixinolin, Fe(lll)R2-
DAM, Fe(lll)R3-STMABr, Cu(ll)Rz-4-aminoantipirin, Cu(ll)R2-
DAFM) vo yiksok seciciliya Fe(ll)R2-DAM,  Fe(l11)R2-8-
oksixinolin, Fe(ll1)R3-SPCI, Fe(lll)Rs-DAFM,) malik metodikalar
secilmisdir. Bu metodikalar adobiyyatda bu metallarin tayini G¢iin an
cox istifada olunan malum metodikalarla miqayise edilmisdir. Fe(III)
va Cu(ll)-in tayini Gc¢in toklif olunan fotometrik metodikalar tobii
(noxud, garabasaq, banan, lobya, itburnu va gébalok, bugda yarmasi
Vo ag ¢orak) vo Sonaye (dag siixurlari, doniz suyu, tullanti sulari, Al
osasli  orintilor)  obyektlorinds  todbiq  edilmisdir.  Islonmis
metodikalarin  dlzgunliyl  olave  etmos,  atom-absorbsion
spektroskopiya tisullart va pasport naticalori ilo tosdiglonmisdir.

Dissertasiyanin asas muiddaalar: va ahmmuis naticalor asagidaki elmi
islords darc edilmisdir.
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