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Otrzymano zwigzki kompleksowych jonow kwasow czterochloroga-
kxwego, czterochloroindowego, czterochlorotalowego, czteroehlorocynko-
wego z jonem 2,3,5-tréjfenylotetrazoliowym34). Do roztworu chlorku
2,3,5-tréjfenylotetrazoliowego w 6 m HCl1 wlewano roztwér odpowied-
niego chlorku metalu w 6 m HC15. Strgcone krystaliczne zwigzki prze-
mywano 5 m roztworem HC1, odwirowywano i suszono pod zmniejszo-
nym cisnieniem nad NaOH57) .

W tablicy 1 zesit&wiomlo wyniki analityczne i ustalone niektére wias-
nosci fizykochemiczne kompleksowych zwigzkéw tetrazoliowych kwaséw
chlorometali: galu, indu, talu, cynku, ztota i platyny.

Roztwdr czterochlorogalanu w benzenie ma maksimum absorpcji
Swiatta przy dtugosdci fali 1- 278 mu.

Tablica 1 .

Zestawienie wynikéw analitycznych i niektérych wtasnosci fizykochemicznych
kompleksowych soli tetrazoliowych

% N Temp. 20

T N Wz6 Barwa t i Rozp.
azwa z6r _ opn. W CaH,
obi. znal. °C
g/l

lan 2,3,5-tréjfe-

1 czterochloroga- r/\ *-ro ~ + 10,96 10,92  kre- 141,5—1435 4,1-10“*
mowa
-C 1
ii=N- 0

nylo-tetrazo- [GaCl]

liowy ii=N- _
2 czterochloroin- [TPT*]+ [InCl,]- 10,08 10,12 lekko 213—2145

dan (2,3,5,- zolta

STFT)* 1
3 czterochlorota- [TPT]" [TiC14- 868 880 s$niezno 150— 151 1,2*10-1 |

lan (2,3,5,-TPT) biata j
4 czterochloro- [TPTJ, ZnClL] 1391 14,01 z6tta 252— 254 .

cynkan (2,3,5,-

-TPT) I
5 czterochloro- [TPTJ+ [AUCL,]- 8,77 874 iétta 180—182

ztocian (2,3,5- cytryn.

-TPT)
6 szesciochloro- [TPT]* [PtCL]» 11,13 1096 poma- 217—218,5 —

platynian ran

(2,3,5-TPT), czowa

* (TPT)+= Jon tréjfenylotetrazoliowy.
** t.t. niekorygowane.



£88 T. Pukas

CZESC DOSWIADCZALNA

Ustalenie skiadu kompleksu galowego metoda Jo b a8

Sporzadzono izomolarne roztwory chlorku 2,3.5-tréjfenylotetrazoliowego w 6
m HC1 i chlorku galowego w 6 m HC1 o stezeniach ¢ = 7,9*10-5m.

Postepowanie: 20 ml mieszaniny izomolarnych roztworéw ekstrahowano
benzenem przez 30 sec — wstrzgsanie. Mierzono absorpcje Swiatta ekstraktu ben-
zenowego w ultrafiolecie przy diugosci fali 2 — 278 mix w kiuwetach kwarcowych
0 grubosci warstwy roztworu 1 cm. Wyniki pomiaréw zestawiono w tablicy 2. Z po-
zycji 6 tablicy 2 wynika, ze maksimum absorpcji przypada przy réwnych objetos-
ciach izomolarnych roztworéw chlorku galowego i chlorku 2,3,5-tréjfenylotetra-
zoliowego w 6 m HCIL.

Tablica 2

Absorpcja Swiatta przy | = 278 mu ekstraktu benzenowego mieszanin izomolarnych
roztworéw GacCl3 i (TPT)CIl. Kiuwety kwarcowe, I = 1 cm
ml mil
GaClj (TFT)C1
Lp. A

c - 79 eio-s. i-t

1 0 20 0.030
2 2 18 0,058
3 4 16 0,080
4 6 14 0.102
5 8 12 0,124
6 10 10 0,152
7 12 8 0,112
8 14 6 0,100
9 16 4 0,075
10 18 2 0,053
n 20 0 0,023

Wyniki analizy chemicznej i pomiary metodg Joba pozwolity na ostateczne
ustalenie wzoru czterochlorogalanu 2,3,5-tréjfenylotetrazoliowego jako [Ci9Hi5H4]+
[GaCl4]-.

Czterochlorogalany 2,35 tréjfenylotetrazoliowe zawierajgce w pierscieniu fenylo-
wym podstawniki — CH3, —OCH3, —NO;, —ClI

Otrzymywanie: Do roztworu chlorku galowego w 6 m HC1 wlewano roz-
twoér odpowiedniego chlorku iréjfenylotetrazoliowego w 6 m HC1. Strgcono barw-
ne krystaliczne osady, odwirowywano, przemywano 5 m HC1 i suszono pod zmniej-
szonym ci$nieniem nad NaOH.

W tablicy 3 zestawiono wyniki analityczne i niektére zbadane wtasnosci fi-
zyczne.

Otrzymano widma absorpcyjne w podczerwieni zwigzkéw wymienionych w ta-
blicy 3 dla zakresu liczb falowych od 3500 do 675 cm- i. Analiza widm w toku.
W przygotowaniu sporzadzenie widm ponizej liczby falowej 675 cm-1.

Pomiary wykonano na spektrofotometrze f-my Unicam SP-500 oraz na dwu-
zwigzkowym samoczynnie rejestrujagcym spektrofotometrze f-my Hilger model
H-800, z uzyciem 60° pryzmatu z chlorku sodowego.
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Tablica 3

Wyniki badan zwigzkéw kompleksowych, czterochlorogalanéw ‘'.rédjfenylo-tetrazoliowych,

Lo, HmNE

zawierajgcych podstawniki w piers$cieniach fenylowych

Roztwor
Nazwa % N wodny
20°C
Wzér Barwa gp. opga- molar-|
maks. ny
11- le-
czterochlorogalan abs. wspoét
czo- zio- _ e
mjA abs.
no no
Swiatta
2,3,5-tréJfenyiote- -r kre- 10,96 10.92 248 25800
trazoliowy mowa
1GacCl,]-
_ ii=N- 0
2-3-dwufenylo-5- + Jasno 10,67 10,65 252
(4" metylofenylo)- . z6tta
tetrazoliowy [Gacl.J
_ CH*
2-(3'-nitrofenylo)- + poma- 11,95 12,00 270 39800
3-fenylo-5-(4 -m emo O < . ran-
toksyfenylo)-tetra- . n [GaclJ czowa
zoliow
y NO,
2-(4'-chlorofeny- + biata 10,27 10,37 248 26000
lo)-3,5-dwufenylo
-tetrazoliow [Gacl
y \% n-< 1> ci_
2-(3’-nitrofenylo)- + lekko 12,60 12,69 250 34500
N -
3.5-d fenylo-te- -
wuateny er 1 [GaClJ " kre
trazoliowy mowa
NO,
2-(4’-chlorofeny- --f cytry- 974 10,08 276 37000
lo)-3-fenylo-5-(4’ o . 1 a nowo
)t K yf f H 'O'(,C J I IC 1GaCld i 6ha
meto sy_eny 0)- _ ~Ind oty
-tetrazoliowy
2,3-dwufenylo-5- + cytry- 10,36 10,60 274 34000
4'-metoksyfeny- nowe
( yreny [GaCIJ * .
lo)-tetrazollowy z0tta

Otrzymano 11. IX. 1962.
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SUMMARY

'‘Complex compounds of ions of chlorogallic, indie, thallic, zincic, auric, and
platinic acids with 2,3.5-triphenyltetrazolium ion have been prepared. The com-
position of these compounds was determined analytically and according to Job’s
method: (TPT) (GacCl4), (TPT) (ZnCl4), (TPT) (T1C14), (TPT) (AuC14), and (TPT)2
PtClo).

( Tt)1e ultraviolet light absorption of aqueous solutions of these compounds and
of the benzene solution of the gallic compound, the only compound soluble in ben-
zene, was investigated.

It was established that the maximum of light absorption for the aqueous solu-
tions lies at the wavelength ca. 252 mu and for the benzene solution at the wa-
velength ca. 278 mu.

The molar absorptivity for the aqueous solution of (TPT)CI and (TPT) (GacCl.,j)
lias been found. It is about 30000.

2,3,5-Triphenyltetrazollum tetrachlorogallates with some substituents in the
benzene ring (—CH3, —OCH3, —NO?, —CI) have been obtained.

The curves of light absorption for the aqueous solutions of these salts in the
region 200 mu — 320 mu have been determined. The molar absorptivities have
‘been calculated. It was found that the —OCH3 group shifts the absorption ma-
ximum of the aqueous solutions to the wavelength ca. 270 mu and increases the
molar absorptivity by about 20 per cent, and the CI substituent in the benzene
ring decreases the molar absorptivity by ca. 20 per cent.

Infrared spectra for these compounds in the region 3500 — 675 cm-1 were
investigated.

The measurements were carried out by means of a Unicam SP-500 spectropho-
tometer and the double-beam spectrophotometer with automatic recording, Hilger
Model H-800 (sodium chloride prism).
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