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Ouzilin(Ill) 2,2',3,4 - tetrahidroksi - 3' - sulfo-5'-nitroazobenzolla hidrofob aminlor -
a.o -dipiridil va difenilquanidin istirakinda kompleks amalagatirmasi spektrofotometrik me-
todla todqiq edilmisdi. Au(lll)-in eyni vo mixtolif ligandlr komplekslarinin optimal amalagalma
saraiti, torkibi vo xassalori mlayyan edilmis vo spektrofotometrik xarakteristikalart hesablan-
misdwr. Quzilm(III) mixtalifligandli komplekslor amoalagatirmasina asaslanan yiksak analitik
parametrlora malik yeni metodikalar iglonilib hazirlanmigdr. Hazirlanmis metodikalar suni
qarisiglarda qizilin mikromigdarinin tayini U¢ln totbiq edilmisdir.

Acgar sozlor: quzil(IIl) / 2,2',3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-5'-nitroazobenzol/ a.o’ -dipiridil /
difenilquanidin / spektrofotometrik .

Odobiyyat materialindan moalumdur ki, qizil(IIT) ionun spektrofotomet-
rik toyininds analitik parametrlori artirmaq tg¢iin miixtalifligandli kompleks
birlogsmoalordon genis istifado edilir [1-5]. Bu tip kompleks birlosmolorin alin-
masinda ti¢lincii komponent kimi osason torkibindo oksigen , azot vo kiikiird
atomlar1 olan iizvi birlosmolordon istifado edilir [6-9]. Bunlar1 nozoro alaraq
togdim olunan isde hidrofob aminlar - a.a’-dipiridil va difenil quanidin istira-
kinda quzilin(IIT) piroqallol asasli azobirlosmo - 2,2',3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-
S'-nitroazobenzolla kompleks omologatirmasi spektrofotometrik metodla todqiq
edilmisdi. Qizilin(IIT) miirakkaob torkibli obyektlordo birbasa toyini iigiin sado
vo yiiksok analitik xarakteristikalara malik metodikalar islonilib hazirlanmisdi.

Tacriibi hissa
Reaktivlor, mahlullar va cihazlar. Qizilin(III) 0.1 M qatiliql standart
mohlulu miivafiq olaraq qizil metalnin (99.99 %) hesablanmis niimuno gokisi-
ni ¢ar araginda holl edilmosi ilo hazirlanmisdi [1]. Isdo istifads edilmis 0.001M



va digor qatilighh mohlullar istifadeden ovval 0.1M standart moahlulu distills
suyu ilo durulasdirilmaqla hazirlanmisdi.

Tadqiqat zamani istifads edilmis 2,2',3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-5'-nitro-
azobenzolun (R) 2:10° M mohlullar1 onlarin hesablanmis niimuna ¢okisinin
distillo suyunda hall edilmasi ilo hazirlanmigdir. Hidrofob aminlorin - a.a'-
dipiridilin (Dip) ve difenilquanidinin (DFQ) 1-10° M qatiligli mohlullari iso
onlarin hesablanmis niimuns ¢okilarinin etil spirtinds (95% li) hall edilmasi ilo
hazirlamigdir. Lazimi tursuluglu miihit yaratmagq {igiin asetat-ammonyak bufer
mohlullarindan (pH 3-11) vo HCI fiksanalindan (pH 0-2) istifado edilmisdir.
Isdo istifads edilmis biitiin reaktivlor «a.ii.t.» vo ya «k.t.» tosnifatli olmusdur.

Mohlullarin optiki sixhiglar1 «Perkin-Elmer» firmasmin istehsali olan
kompiiterlo tochiz olunmus «Lambda-40» spektrofotometrindo vo KDK-2 fo-
tokolorimetrindo {=1 sm qalinliqh kiivetlordon istifado etmoklo 6l¢iilmiisdii.
Analiz olunan mohlullarin tursulugu siiso elektrodlu pH-121 pH-metrindon is-
tifado etmokla tonzimlonilmisdir.

Naticalar vo onlarin miizakirasi
Quzil(IM) 2,2',3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-5'-nitroazobenzolla zoif turs miihitdo
(pH 5,0) qarsiligh tosirds olaraq maksimum is1q udmasi 440 nm dalga uzunlu-
guna tosadiif edon intensiv rongli eyniligandli kompleks birlosmo omolo gotirir.
Homin soraitds reagentin maksimum is1q udmasi 405 nm-dir. Eyniligandli kom-
pleksin mahluluna hidrofob aminlerin - a.a’-dipiridilin va difenil quanidinin slave
edilmasi ilo Au(IIl)-R-Dip vo Au(Ill)-R-DFQ miixtolifligandli komplekslori amolo
golir ki, bunun da naticosinds is1q udma spektrlorindo batoxrom siiriismo bas verir
vo maksimum ¢iximin turs miihito dogru siiriismosi miisahido olunur (sokil 1).
Au(IIl)-R-Dip vo Au(Ill)-R-DFQ komplekslorinin maksimum is1q udmasi miivafiq
olaraq 475 va 530 nm dalga uzunluguna tosadiif edir vo hor iki kompleks pH 4,0

tursuluglu miihitdo maksimum ¢ixima malik olur (sokil 2).
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Sok. 1. Qizilin(1T) 2,2',3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-5'"-nitroazobenzolla va kation tip sothi-
aktiv maddoler ilo komplekslorinin pH,y, tursuluglu miihitde udma spektrlori

1.R, 2.Au(II1)-R, 3.Au(II)-R-Dip, 4.Au(II1)-R-DFQ

Cpu=2,0-10"*M, Cx=6,0-10"*M, Cp;;=5,0-10*M, Cppo=5,0-10"*M,

Lambda-40, £=1,0 sm.
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Sok. 2. Quzilin(IIT) 2,2',3,4-tetrahidroksi-3'-sulfo-5'-nitroazobenzolla vo kation tip sothi-aktiv
maddaloar ilo komplekslarinin “kor tocriibe” fonunda isiq udmasinin pH-dan asililigi
1.Au(IIT)-R,2. Au(III)-R-Dip, 3. Au(III)-R-DFQ

Cav=2,0-10""M, C=6,0-10*M, Cp;;=5,0-10™*M, Cpq=5,0-10"M,
KFK-2, {=1,0 sm

Reaktiv vo komplekslorin rangi miihitin tursulugundan asili olaraq doyis-
diyi liglin komplekslorin udma spektrlori ham do R+Dip fonunda todqiq edilmisdi.
Miisyyan edilmisdir ki, qizilin (III) Au(III)-R-Dip miixtalifligandli kompleksi (R va
R+SAM) fonunda A=490 nm dalga uzunlugunda maksimum isiq udmaya malik
olur. Qizilin (III) Au(1ll)-R-DFQ miixtalifligandli kompleksi R+DFQ fonunda
A=540 nm dalga uzunlugunda maksimum ig1q udmaya malik olur.

Cadval 1
Qizihn(III) eyni vo miixtalifligandli komplekslarinin
analitik xarakteristikalar

Ber qanununa
Amas | ANy | Aopis e10* MeR: | IgP tabegilik
Kompleks | pHoy | nm | nm | nm | ] mol ™ cm™! X intervali,
mkq/ml
Au-R 5,0 445 - 490 | 2,70+0,03 1:2 7,88 0,784-7,615
+0,12
Au-R-Dip 4,0 475 | 35 | 490 | 3,71+0,04 1:2:2 11,47 | 0,657-3,216
+0,12
Au-R- 4,0 530 | 85 | 540 | 3,6+0,06 1:2:2 10,39 | 0,636-4,116
DFQ +0,20

Qizihin(IIT) eyni vo miixtalifligandli komplekslorinin optimal amalagal-
mo soraitini miioyyon etmok liclin kompleks amolo golmoys komponentlorin
qatiliginin, vaxt vo temperaturun tasiri Oyronilmisdir. Miioyyan edilmisdir ki,
Au(TI)-R kompleksinin omolo golmosi iigiin 8,0-10° M reaktiv, Au(III)-R-Dip
komplekslorinin smolo golmasi iigiin ise 7,0-10” M reaktiv vo 8,0-10° M Dip,
Au(IlI)-R-DFQ komplekslorinin omolo golmosi tigiin iso 7,0-10° M reaktiv vo
8,5 -10° M DFQ mohlulu tolob olunur. Todqiq edilmis eyni vo miixtolifligandli
komplekslor komponentlarin mohlullar1 qarigdirildiqda derhal amalo golmasine

7



baxmayaraq mohlulda 6z davamliliqlarina gora forqlonir. Eyniligandli komp-
lekslor mohlulda bir saat orzindo vo 80°C temperatura qoder qizdirildiqda da-
vamli oldugu halda, miixtelifligandli komplekslor bir giin orzinde veo 90°C
temperatura qador qizdirildiqda optiki sixliglarinin qiymatini sabit saxlayir.

Todqiq edilmis eyni vo miixtolifligandli komplekslorin torkibi Starik-
Barbanelin nisbi ¢ixim vo tarazligin siirlismasi metodlar: ilo toyin edilmisdir
[10].

Starik-Barbanel metodu ilo miixtalifligandli komplekslorin torkibinin
toyininin naticoalori sokil 3 vo 4-do geyd olunmusdur. Qizilin (III) R reaktivi vo
hidrofob aminlorlo omalo gotirdiyi miixtolifligandli kompleks birlosmalorde
komponentlor nisbati Starik-Barbanel metodu ilo toyin olundugu zaman Au(I1I)
ionunun qatiligini sabit saxlamaqla, reaktivin v ya liglincli komponentin qati-
liginm1 iso doyismok sortilo mohlullar seriyast hazirlanir. Nisbi ¢ixim oyrilori
A/Cr-A/Amax Vo A/Cx-A/Amax (Cay=const) koordinatlarinda qurulur.
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Sok.3. Starik-Barbanel metodu ilo Au(III)-R-Dip sitemindo
komponentlorin nisbatinin toyini
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Sok.4. Starik-Barbanel metodu ilo
Au(IIT)-R-DFQ sitemindo komponentlarin nisbotinin toyini
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Miixtalifligandli komplekslorin torkibini tarazligin siirismosi metodu
ilo toyin etmoak ti¢iin qizil(Ill) ionunun qatiligin1 sabit saxlamaq va reaktiv vo
ticlincii komponentin qatiligin1 doyisdirmok sortilo mohlullar seriyast hazirlanir.
Ordinat oxunda lg A ifadosinin qiymatlori qeyd olunur. Burada, A

Amax —A
Vo Amax reaktivin qatiligindan asili olaraq kompleksin dayison vo maksimum
optiki sixliginin qiymeotini gostorir. Absis oxunda iso 1gCr vo ya IgCx —in
qiymati geyd olunur. lg A vo 1gCk (vo ya IgCx) arasindaki asi-
Amax — A
liligdan alinan bucagin tangensi stexiometrik amsali «n» va ya «m»-1 verir. Bu
Au-R-Difq siteminda tacriibalorin naticalari sokil 5-do verilmisdir.
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Sak.5. Tarazhign siiriigmasi metodu ila Au-R-Difq siteminda
komponentlorin nisbatinin toyini

Starik-Barbanelin nisbi ¢ixim va tarazligin siirlismasi metodlari ilo to-
yinatin noticalori Au(Ill)-R eyniligandli kompleksin torkibinde komponentlor
nisbatinin 1:2, Au(Ill)-R-Dip vo Au(Ill)-R-DFQ miixtalifligandl1 komplekslorinin
torkibinds iso 1:2:2 oldugunu gosterir. Eyni- vo miixtalifligandli komplekslarin
omolo golmosi zaman1 ayrilan H' ionlarinin say1 Astaxov metodu ilo toyin edil-
mis vo onlarin torkibindoki komponentlor nisbatine dair naticolor tosdiq edil-
misdir.

Spektrofotometrik metodla komplekslorin davamliliq sabitlori toyin
edilmis vo hidrofob aminlor istirakinda omologalmis miixtalifligandli kom-
plekslarin daha yiiksok davamliliga malik oldugu miioyyen edilmisdi. Au(III)-R
eyniligandli kompleksin davamliliq sabitlori onluq logarifmi (Ig B) 7,88+0,12
barabor oldugu halda, Au(Ill)-R-Dip va Au(Ill)-R-DFQ miixtolifligandli kom-
plekslorinin davamliliq sabitlori onluq logarifmi (Ig P) miivafiq olaraq
10,36+0,22 vo 11,25+0,11-ys barabar olur (codval 1).



Cadval 2

Qizihin(IIT) eyni va miixtalifligandhh komplekslar soklinda
tayinind konar ionlarin tasiri (kiitla nisbatlori, 5% xata ild)

Konar ionlar Au(IIl)-R | Au(III)-R-Dip Au(IIT)-R-DFQ [12]
Na(I) 100 150 150 100
K(D) 100 150 150 100
Mg(1I) 120 180 180 100
Ca(II) 120 170 180 100
Cr(I1I) 120 175 185 100
Fe(I1I) 30 45 55 25
Cu(1) 60 80 95 50
Cd(II) 100 130 140 100
Hg(1I) 105 145 160 100
Mo(1I) 105 145 160 100
Co(IIT) 110 150 165 100
Zn(1) 115 160 160 100
Be(I11) 110 150 155 100
Sn(1V) 25 35 40 25
Mn(II) 120 155 155 100
V(V) 30 50 60 25
Ag (D) 25 45 45 25
Ga(III) 100 120 130 100
La(III) 110 140 150 100
Ta(IV) 110 140 150 100
Ni(II) 120 155 165 100
Pb(II) 25 35 45 25
NO5 250 270 285 200
3042- 110 1250 1250 1000
Cr 1150 1220 1240 1000
F 120 135 145 100
HCO;y 130 155 170 100
c2042' 1100 1240 1230 1000
EDTA 650 760 780 500
tartarat 260 280 280 200
CH;COO° 110 130 10 75

Qizilin Au(IIT)-R kompleks soklindos toyini zamani Ber ganununa tabe-
cilik miivafiq olaraq onun 0,784-7,615mkg/ml, qizilin Au(IIl)-R-Dip vo Au(III)-
R-DFQ miixtalif ligandli komplekslar soklinds toyini zamani 1sa onun miivafiq
olaraq 0,657-3,216 mkqg/ml vo 0,636-4,116 mkg/ml qatilig1 intervalinda 6do-

nilir.

Toyinata konar ionlarin vo pardeloyici maddalarin tasiri dyronilmis vo
miioyyon edilmisdir ki, hidrofob aminlorin istirakinda miixtolifligandli kom-
plekslorin amalo golmosi ilo toyinatin segiciliyinin artmasi miisahido olunur

(cadval 2).

Quzilin(IIl) miixtalifligandli komplekslor soklindo toyini metodikalari
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suni garsiqlarda totbiq edilmisdir.

Cadval 3
Siini gansiqlarda qizilin Au(III)-R-DFQ komplek soklinda tayini
Quz1l(IT) (mkq/ml)
Qarigiqda olan komponentlor (mkgq/ml) Olava Toyin +S
No (%)
olunan olunan
1 Na(25)+Ag (25)+Zn(25)+Ni(II)(25) 0.5 0.495 99
2 K(25)+ Cu(Il) (25)+Na(25)+Fe(II1)(25) 0.5 0.480 96
3 Na(25)+Fe(III) (25)+Mg(25)+Co(25) 0.5 0.510 102
4 K(25)+Ag(25)+Cr (IIT)(25)+ Ca(25) 0.5 0.490 98
5 Na(25)+Mg(25)+Cu(1)(25)+Ni(I1)(25) 0.5 0.530 106

Siini qansiglarda qizihin Au(IIT)-R-DFQ kompleksi soklinda tayini

Hazirlanmis qarsiq mohlullar1 25 ml-lik 6l¢ii kolbasina kegirilmis, iizo-
rind 2,5 ml 1:10° M reaktiv vo 3,0 ml 1-10° M DFQ mohlulu olavo edilorak
asetat-ammonyak bufer (pH 4,0) mohlulu ils cizgiys qodor durulasdirilmigdi.

Mohlullarin optiki sixligt A=540 nm dalga uzunlugunda (R+DFQ) fo-
nunda {=1 sm galinligh kiivetdo KFK-2 fotokalorimetrindo 6l¢iilmiisdiir. Ana-
liz olunan niimunalorde qizilin miqdar1 avvalcadon qurulmus daracali grafiks
osason hesablanmigdir. Analiz olunan siini qarisiq mohlullarda qizilin toyinin
naticalari cadval 3-do gostarilmisdir.

Qizilin(I1I) Au(II)-R-Dip vo Au(IIl)-R-DFQ miixtolifligandli komplekslor
sokilindo toyini metodikalarini onun miirokkob torkibli obyektlordo birbasa,
ekspres, yiiksok hassasliq va segicilik toyini {igiin totbiq etmok olar.
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CIIEKTPO®OTOMETPUYECKOE UCCIIEJOBAHUE
KOMIIVIEKCOOBPA30OBAHMUS 30JI0TA (I1I)
C22"',34 TETPATUAPOKCH-3'-CYJIb®O-5' HUTPOA3OBEH30JI0OM
B IMIPUCYTCTBUU TNAPODPOBHBIX AMUHOB

II.P.MAMEJIOB
PE3IOME

CriekTpoOoTOMETPUIECKIMI METOAAMH OBIIIO N3Y9EHO KOMIUIEKCO- 00pa3oBaHME 30J10-
ta (II) ¢ 2,2 ', 3,4-terparuapokcu-3'-cynb(o-5'-HuTpoa3zobeH3010M U TUapodhodaMIUHAMHU:
0.0'-TUOUPUANIIOM M TU(PECHUIXaHUIUHOM. BBUIM yCTaHOBIEHBI ONTHMANIBHBIC YCIOBHS IS
KOMIUIEKCOOOPa30BaHus, ONpEeSeH UX COCTAaB M PACCUUTAHbl OCHOBHBIE CIEKTPO(POTOMET-
pUYECKUE XapaKTEePUCTUKU OJHOIUTAHJHOIO U pasHoiauranjaHoro kommuekcos Au(Ill). Paspa-
0oTaHbl HOBBIC BBICOKOd((eKTHBHBIC MeToAbl onpenaeneHus 3onota(lll). Pazpaboranusie me-
TOJMKH OBLIM NPUMEHEHBI ISl ONpeJeNeHnst caeqoBbix KonmuecTB 3oiota (III) B cunTeTn-
YECKHX CMECSX.

KumioueBble ciioBa: ciekrpodoromerpudeckui, 3omoto (II1), 2,2 ', 3,4-Terparuapokcu-
3'-cynpdo-5"-HuTp0oa3zo0eH30, 0.0 -TUIUPUANT U AU(ESHIITYaHHTHH

SPECTROPHOTOMETRIC STUDY OF THE COMPLEXATION OF GOLD (III)
WITH 2,2 ', 3,4 TETRAHYDROXY-3'-SULFO-5' NITROAZOBENZENE
IN THE PRESENCE OF HYDROPHOBIC AMINES

P.RMAMMADOV
SUMMARY

The complex formation of gold (III) with 2,2 ', 3,4-tetrahydroxy-3'-sulfo-5'-nitroazo-
benzene and hydrophobamines: o.o'-dipyridyl and diphenylchloride was studied by spectro-
photometric methods. Optimal conditions for complexation were established, their composition
was determined, and the main spectrophotometric characteristics of the same ligand and mixed
ligand complexes of Au (III) were calculated. Developed new highly effective methods for the
determination of gold (III). The developed techniques were applied to determine the trace
amounts of gold (III) in synthetic mixtures.

Keywords: spectrophotometric, gold(Ill), 2,2',3,4-tetrahydroxy-3'-sulpho-5'-nitroazo-
benzol , a.a’-dipyridyl and diphenylquanidine.
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