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fonrfal aserw™ prac podstawowych nad podttzeniaai zwigz-

kow organicznych b kationaoi aetali pozwolidy na ustalenie
skfadu 1 whasciwosci fizyko-cheoicznych badanych pok *czen

a niekiedy na praktyczne zastc-owanie tych wAasciwosci np«
do cerdlocsor. analitycznych« iykorzystajg poznano wAftklioa*
cl tworzacych si” pol *ezr. co¢na zajaowac & zarOosno oaada-
a1 otrzynanyni seto! t preparatywn.* lub roztworami t;7ors ecych
sie poftcson«

ketoda preparatywa byda podataw™ rozwoju dor.dl swi *zkdw
kompleksowych, nie daje ona jednak doatateczaoj enarakte-
ryotyki tych swi *zkow w roztworach« ilele za“adnier. waznych
dla praktycznego wykorzystania kosplekséw przy zastosowaniu
aetody preparatywnej pozostaje bez odpowiedzi« «a pd.icez
aetody preparatywnej ao&na wyjasnio warunki wydzielania po-
szczegolnych kosplekséw w pottael stalej. wydzielenie zwigz-
kow w postaci stadej pozwala dok#adnie zbadam je<o struktu-
ry Betod ¥ np« rent”snojraficzn * i1tadanie struktury, clLoei&z
aa difte znaczenie dla teorii budowy, nie wyjasnia jednak
zagadnienia trwatosci kompleksu ani jego wiaanoscl chieciez-
nycku j¢etoda preparatywna byda pozyteczna w pierwizya eta-
pie tuydmii zwigzkdw kcoplekoowych. esl”™kl niej stwierdzono
istnienie duftej 1losci reakcji koaplekaoyaala, przygotowano
sateriat dla syste”™tyki kocplekséw 1 dla rozwoju teorii
ich budowy*

Jednak proparatywna oetoda nie daje najczysciej nawet
jakosciowej charakterystyki najwazniejszych wkasciwosci koc-
plekséw 1 swoistej forcy przejawiania sie wi”~zl chemicznej,
trwatosci, whasciwosci chemicznych kocpleks6w w roztworach

1 ich zastosowania«Koepleksy otrzymuje sie 1 stosuje najczys-
ciej



v rostwoaruoh* lyacaaaws w setodale preparatyw&ej harinmie
rospoesyna ole od wydalolania koapleksu e roctooru, w ktorys
tmi koapleks powstat 1 o ktdrya reagowak s 1anyal skfadulkaol*
V cola praktycane”™ yykorsystanla roatworéw kogpleksaw 1 lak
cLarg&kteryatykl konloc&ne by#o opracowanie 1 stosowanie oe-
tody opartej na badaniu rowwnag» otoda badania réxaxcsag
jest pod wlelocsa wagl”daal pzsocltale .staee aotody prepara-
ty»»J. Jednak wetody te nie wyklucaaj « al? wsa™etsle, ehociaft
nie no. * sI™ aast$pcwae« m aaleftacéel od charakteru badanych
sjawiuk naloty wybiera¢ 18 lub Inntaetod™ Jako podstawo»*
aetod? bfttlenla*

Zaatosouenle flayko-chealcsmej aetody analizy kogpleksaw
v roatworae ponoU4o aa roawl jgenle wielu teoretycznych
1 praktycsaych aadaa a daledalny chemii swi™-kdw kouplaksomycid*
«tedy TFflsyko-cheolcsnej enallay roztworow, w szcsegolnoncl
rostworaw sadltekéw kocplotoouyot., wykorzystuj 4 réftne slaaaoécl
kooplekaaw * roztworae* ajcs"selej sto™o™ane stnetody opty-
csae 1 elektrooetrycsne*

Cales pracy by#o abadanle zdolnosci reagowania s>
hydroicoy—>#5*-CwuchInolllu a Joned galu« ¢lisa 1 ¢olaaaClll),
stwierdzenie ewentualnego powetowania kooplekadw oras zbadanie
Idi «@Htirti 1 trwatosci* 6, 8#-deubydroktiy™s5t5*-difachinol Il ski»»
da 814 a dwéch "‘czdondw" dfSydroksychlnollay, olesynnlka sze-
roko stosowanego w anal lale chesalcsnej. 20 awlkszenlo drobiny
powlnnoby awleksayc csuHote utytego w i isku do oanucscn w sto-
sunku do B-hydroka™mii4Ollnye _»aleiado sl; natuolust spodzie-

wa. anacca vo ul jnroli sie rospuaacaalaotcl powstajgcych

- piellrwi
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t$rod odczynnikéw organlcsnyeh 3tonowanych w IXXa nie-*
organicznej dufte zastosowanie posiadaj * takie odczynniki jak
8-hydroksychlnolina 1 jej pochodneU), ferren(ll), dwuTenylo-

karbasyd (enolowa forma)(xIll) i1 aalicylaldckoym(lV)e

SOjH - / ="\ H
u | + z 0 Q ¢ = n-o0h
i ° h , W o r

wopolIn* cech* wymienionych zwigzkdéw jest pooiadanie prses me
donorowego azotu 1 solotwdrczej grupy hydroksyloweje

¢,*ddug Ku-nlecowa, 1,2/ reakcje pewnych odczynnikéw orga-
niesnych z jonami metali coé&na przyrowna”™ do prostych, pod-
stawowych reakcji nieorganicznych tych jondéw, jak otr ¢canie
siarczkéw, wodorotlenkéw (hydroliza) 1 innych* la t*sw*
"hipoteza podobienstw"™ utatwia zrozumienie wpdywu pil na dzia-
4onie odczynnikdéw organicznych*

Reakcje odczynnikow typu It-U! z jonami spetali mof£na przy-
rowna¢ do reakcji wydzielata si<j wodorotlenkéw metali w wyni-
ku hydrolizy* wp4yw pli w obu przypadkach jeot podobny« rier-
wlastkl, ktorych sole ulegaj* hydrolizie juf przy matych war-
tosciach pU (np. antytson, gersan, tytan) reaguje z odczynnika-
al organicznymi zawieraj *cyml enolowy hydroksyl w Srodowis-
ku stosunkowo kwasnym* Jony hydrollzujtce trudniej (np*
gil», tor) oog” reagowa¢ w roztworach cmlej kwasnych* Jemy
pierwiastkéw takich jak mied6, cynk, kobalt wymacaj* do re-
akcji Srodowiska obojetnego fub nawet stabo alkalicznosc¢*

reszcie jony takich pierwiastkow jak wapnh, stront, mog*
reagowao z odczynnikami organlcztsysai tego typu tylko w roz-
tworach silnie alkalicznych« lak wi”“c na podoinwle okion—

noscl soli danego metalu do hydrolizy saoftna czynie przy-

N  tocat wartosci pH odpowiednie]



dla reakcji a odesynnlkaBl typu fi-Ui. adcsyanlkl f£aaieraj<*cO
grnpf m raanuj*| na ogok a tyel pierolactfcrai, kt&rytih rfolc-
rctlent a* trudne roapuoiccaalno.

«elE£l* wprowadaid pojada apec™ilcsnugo (critara*tery-
utyezne&o) ugrupe* mia atcamudgo, t.J. oferealont tatflnagje
atoofar, ktorej obecnosSC «araakuj j adolnoac swl¢ia&i ar”aala*»
nago do reagowania a okreslony jomes (lub josas!)e uiiod*l
prsy «tym o reakcje, ktorym towarayusy ofekt anal¢t,/caay
a cslanc.vicio wytr ¢scaula ol osadu» potretassaale lab colana
gabarwlanla» Grupe oXac/m c&reulaj ¢c¢ aeefeanlais reakcji anallr»
tycanoj 1 warunkuj «e? reakcje‘ nieday odcayaaikleo a ¢o000s
nleorsanicsnyss jaosyua ale ifcnkeyjno-azialltyesa; (lima
okreslenia to elementarna ugn”~o”aala ateoeae lab funkcyjna
frupa atoDoya) -

-celektytfancéo fimlatanla odcaynalka or&aolcanego je;*t akro-
alona prsede waaiyatkl» prae* nature tych grup faakcyjnyea *
ona bode«. al<*&; ale beapoérednlo a jooaol danego picrarluatka*

2 wymienionych odesynnlkav typu fi-Ul oadaluuo doktadniej
pol teaenla 8-hydrokayetilaoliay« PoalaJana prnec ai ¢ grupa
fwilajjna nnnli tywm i —c"_eu’\Gl— reAal ale ad grap funkayj-

i
aB

no-jnalltycanyoh posoatalycii odcaynnikéw, natooiaat 8tti*-dwu-
bydrokisy”5t 5»-daucalnolJLIlt bedacy teaateia pracy pealada « dro-
binie iIK*» wyftaj wyrelenioaa £rupy* ktoro « M~™drcteycfolnotir-

ala daeyduj«* o je ] wilasciwosciach analitycznych*



u ¢sudowa twora*cych aiag pol*csan a-hydrokaychinoliny

s katicnatsi

8-hydrokoychinolina tworsy c notalani kcsplckoy chulatowe,
ktérych, pierscienic chatatowe powstaja u uynlku pod*caenla
setalu S l1gandoB prses jean, wartosciowo$é¢ s#don« 1 jodn;*
pobocony e ;wJILjSki vkE»yny s sctalacsl nalez s do -iscse™tSlnych
przypadkow kocapleksow chelato*?ych zv#aayeh aola&i wcn”™a”trwio-
kosiplekaoayKd/ * « e wswietrsmych keopleksach 4tudiaiek jena
cetralnego jest skosg”enoewany pracus +adunki tololokieuzczooych
lirandow 1 nie aj oca elektrolit&sl (Jak up. okayciiinolinlan
£1inu).

oolo weirtt-jtrznjfr-kouplek™owe o-* trudno rozpuszczalne w »o0-
dnie, tiobrse natoeiast a* rozpuszczalne w niepclan”eU roz-
puszczalnikach organicznych takich jak ap. chlororora, cctero*
chiorok w*j£la# benzan* ~cle odznaczaja oi”™ dui, odpornosci*
eboaraMt»

5 tworzeniu wewnetrznych pierscieni, kcMleksdw bier* udziat
wartosciowo»cl ;£&ma 1 poboczne. ¢¢o&liwoac utwerzoaia przaa
odczynnik or™juic-"iy trwadych zwi *zkow wewa trzno-kotiplekso-
wych z&ifzaua jest z obecnosci* 1 wzaje~my” podo&o&ien W aro-
binio odczynnika t.zw. grupy aolotedrczej i grupy kooruynu-

Jj *oej. Grupy te emus* by¢ tak uaytuosane, aby powstajacy
pifltrsden zawierat nie miej jak 4 i de wiecej jak 7 lub
8 atocA*. Hajtrwaloae a* pierscienie 5-clo czdGacac, ¢¢loco
Oniej trwate pierscienie 6-eio cztonowe* 7,8#9tlW™*

& okaynie grup t aolotworez* jeat grupa hydroksylom, a azot
w drugie pierscienia jeat afcoees koordynuj ¢os;« Utworzona
X zaetalaal «ole wewn™tr sno-kolaplekaowe zawieraj™ pierscienie

5-do ostonowe*



PoBlary aagnetyczne ~suiniy u/ dowioddy, (0 oksyna w po-
staci KryatalicznoJ aa strukture onoloa<« - roztworze foraa

¢molowa znajduj© al™w wimorndec z taata&ora M m ™ c »

(ftgpw do viaaclroscl aafotegyrr— , Moke ¢fecbommwoc alg jak
staby kvas9 daj”c w wyniku dyuocjacjl Jon ©odoro.y 1 uje&ny
JGB oko;

lub jak s#aba zagada, daj<ic po prsy+ *czcnln jonu wouorol 1080

dodatni jon oksyniaaoay/13/«
H

fteddwg HF I Wa 1 FriwdBan’% 15y staka dys&cjacji kwasowej
oksyny wynosi 4*2*1 (T*1«

mostwory odczynnika w orodosiska bezwodnym o* bezbarwne,
Kswet oate 1losci wody w roztworze powoduje, &e roztwory
oksyny przybierajg ftEHo sabamieuie« Jest to zwijane z prso—
alanani taatoaerycznynl drobin oksyny«

liostwory oksyny w rozcie/iczanysi kwasie solnyc 1 w rozda?*-
czonyo HuEu sodowy® wykasuj* znaczn* absorpcjg Swiatda w nad-
fiolecielV* krzywej absorpcji Ssiatda ofcayny (tati«2,rys«?)
w ofl s kwasie solnyn (zalotnos¢ log ¢ od ddggasci fali) widar
trzy 252 na, 318 nn 1 353 sra. Ba prawo od trzeciego

wielkosSC absorpcji swiatda wyraznie opadu 1 w zakresie

widzialnym jest Jut bardzo oata« POdObniélprsedatasia sie Krzy-
wa absorpcji $wiatta Oksyny (tab*38rys#3) “e»lI 2 wodorotlenku



« (IW

sodu* -u wystepuj *rew tiet trzy lanfcalaa abaorpcjit 252 na,
335 no * 353 ara.

Ofcayna reaguj« $ wielooa metalanl daj ¢c trudni) rczpuiisc&alne
osady* « postaci atoloj okuynlany uaj« strukture wyrazen«
wsoren 1 (¢¢e-cotal jednowartoeciowy), w ktorym tastal jeet

swi ¢sany koordynacyjnie & ssoteE* 11/ 4.

tfedtug Fex£1% 4/ oksynlany rospuaacsalne w chloroforasie Gaj*
struktury wyra”~on 4 wsorem lI* Cksyniany, ktdore nie aog* irstr-
chodsic w fonan™ 1X# ii1alefi* do lUarospus”csalnycii w chloroformie
AV .

oleiad oksyniandéw bas uns”L ¢(dnienia »ody krystallsacyjnej
odpowiada wsorowl j¢s(CMUEIEQNn» w Kktoérym n * wartosSciowosSc¢ ioe-
talu i1i®. Oksyniany niektoérycii wielowartosciowych detali (Lc#

V) aaj t waory nies”odae s podany» worem, ogélnya.

Okoynla&y esetall o * trudniej roapuescsalne nifi odpowiednie
wodorotlenki s wyj ¢tklosj netali trojwartosdowycfy 1<V e ~larcfikl
aa oMok rospueacsaj* alg trudniej niz oksyniany.

cttidaiiln terBOgrawloetryczne wykazaty, £e oksyniany aaesynaj *
rozktadac; aie w teesperaturse okod4o 37>°C. irseproi/adacnie ok&y-

aianow w tlenki wyoaga temperatury Glv-7uU C.



1.1. r-aatoaowanle a-hydrok”~ychinol Iny u analizie elLe icli".uj

nieorganicznej

%0 analizy nieorganicznej d-hydrokaychlnollne wprowadzili
Jer&l7»1d91$/ i Hahg/2u92V « 8-hydrok¢»ychir.ollna nalezy do
bardzo znanych 1 szeroko atcooAaoyck odcsynnikois organicznych
w nieorganicznej analizie i1loscionej* &ollla”skeaty 2™ wydat
szczegOhOw™* ao&ografie O okilynie 1 Jej pochodnych i Ich ana-
litycznych zaatoao»anlach« * analisla 1losciowej okayne ato-
euje ai, w ©anacsenllucu «omowych, objetosSciowych 1 kGloryz«; try-

~ jirti

1*1*1« -etoda «agom

fietoda watowa poluta na str ¢cenia okaynla&n uetalu, odar*
czenlu 1 przesycili go a uaat™p&ie auazeniu u temperaturze
okoto 1*0°C, ukayniaay wiekszosci netall odznaczaj é sie &ta-
dya dla danego uetalu akdadeo stechiosUtrycznya i a* datwe
do »tésenla 1 przemywania. str gcania w ¢rohowinku octano-
Wy« stoauje ail¢, roztwor oksyny w rozciehczc&jret kwasie octosys9
a w sSrodowisku alkaliczny» stosuje sie alkoholowy roztwor
oksyny« Uualy strgca ale w t«g?araturse okofo 60°C dodaj *c
odczynnika tuk, aby po y*<<~gpiin 1 opadnieciu osadu, roztwor
nad osadcaa przybrat (OH«] zabarwianie, co wskazuje na pewien
nadalar odczynnika. Ciecz z oaadea ogrzewa sie, nie przekra-
czaj ,0 75°C« usad przemywa alf przewaznie wod* lub rozcierczo-
nym « -« tak dhugo, afE przesacz stanie sle zupetnie bez-
barwny« Uaad oda¢/cza sie w szklasyn tyglu z poroeatys dnec

1 uuazy w temperaturze okoto 13u°C/ Y -



1*1.2. Retody obj SO5IcIOITO

Istnieje kilka metod objetosciowych, opartych na réznych
nasadach, osnacmania uotulil aa pomoc-* 8—hydrofcuychJUiolIny*
Rajwazniejosy jeot opoudéb brocaiano-jodoaotrycsny, podany prsez
JJergeyliy ® Podstaw™ metody jest Xakt9 & a-liydroksychlnoilna
reaguje w kwasnym roatworse 1losciowo a bromem« daj «o 597-dwu-
bramo-d~dydrokaycainol In$*

aﬁ13£mny, prses ¢esony 1 prsomyty oksynlan daae£© metalu
rowvtwarsa aie w rosciercsoaym kwaale solnym, dodaje do roc-
tworu pexal, 110SC breeku potasowego 1 soduje s biuroty taaly-
ui porcjami mlano”™a”ego rostaoru bromianu potasowego, otar-
raj t€C sie wprouadBlc niewielki jego nadmiar* ;romian potasowy
dodaje ai”s do rostworu oksyny w obecnosci wskaznika uj>* eser-
wieui. metylowej* ..astepaie do badanego roatworu dodaje ai”
Jodku potaso«ago* wydstelony9 w i1lcacl réwnowaznej do nadziaru
wprowadzanego bromianu potasowego, jod odmiareczkowuje sig
roatworem tiosiarczanu sodowego wobec skrobii.

?r»ebieg oméwionych reakcji przedstawiaj* pcniCiJse rownanial

xarv”™ 5 KBr ¢ 6 HCX » 3 #r2* 6 KC1 * 5 K2°
Br

Z ilosci »uzytego mianowanego roztworu bromianu oblicza

sie 1los¢ oznaczanego metalu*



lelel)y Letody kolorymetryczne

ttetody kol crycsotrycane mo¢na pod&leliii na bespoarodnie

1 posSrednie*

iSetody beepoérodnie

Si~kssoa i okdynian™w za&tali rospuasesa ait;, w chloroforuie
1 niektdorych innych roepuasc&alnlkach organicatiych, niit aie-
aaaj eoydh. ai ¢, a wod *» Tiajprootaay apoadb polega na ekstrakcji
chloroformes 1 kolorynotrowanita rostnoré« niektorych okeynia-
néw odsnaesaj icych 313 intensywnym sabarsicnieo i respuaacsal-
aooci™ « chloroformie/ 30,21*3".

lobiica 1« ¢&UEosel Tfali makaiode absorpcji avgiatla
oksynianéw w chloroformie/?/

etal A cletal A5am
H 318 Co 420
Fe(lll) 470 Si 395
570
Al 390 cndi) 410
G* 303 Th 578
In 400 V )
V) 05
LU 400 *© Mo(Vi) 370
M 395 uv) 430

Eostwor okayniana ielasa ma zabarwienie zielone, oksynian

Inrenatno-sielones Inne oksynlany maj* zabiarelenle Sdite

UI* 410 Cox in, tio, ¢a, »1» ¢*).

toztwory chloroformowe okaynianéw atoauj* aie do prasa

jJjaeera « et<igeuiach do oko4o 10 /ml»



uksynian laagaoi&u roapuascau ai1a W ctiloroforoi© w obccnoaci
aeoniaku 1 calJLojolwu butylowego, rospuascsalnika jjjioasaj*-
00go sie s ,,.ud*. dostalo to wykorzystane do bespoarodiie”o
kolery»etryeaiie£Q osnacswimia raasaassty34,35*+ Ina! autorsy
podaj* daJU&e i&etcdy kolorymetrycznego osnacsania ¢”uosau
pirsy poetocy okayaj/ 37,26,27/ «

Chrom(¢1l) tworay S oksyn* sielonkassy osad. Po rospuascse-
SiU abaerpcje bareme&o roztworu chlorofortatrae’jo ©ksynianu
okirosm darzy ole prsy 417-425 a% 3% =

aksyniaa otmganu daje barwny ekstrakt w chlorofornie, na-
daj*ey sit} do poaiaréw kolorymetrycznych 21/

Ukeynian stodsi mo&nu ekstrahowac afelOrofOssaB i fotooo-
trowao barwny roztwdr/3V*

aanmy rostwoOr Oksyniena nolibdunu cofto byu podata«* ko-
loryEsotryostwjgo oeé& ¢csania Dolibdemv 3]/’

testwocd i Mayer/ 39/ oznaczaj, car w ¢ oliwie, kolaryisetru-
j ie brunatny okatrakt chlorafonKMy okayalana ccrawe<f) -
mBtotiawa absorpcji Swiatla prsy 5"5 *»e

Jksyniaa uranylu ekstrahuje oie dilorofoycses» ¢O04to—bnuoat—
ny rostwAr wykorsystano do kolorymetrycznego uznaczaskia uraiu*
uptjrmlnu ddugos¢ fali do pooduu*éw 4>e any"4*V e

¢, alvitle oo&acsa sa poiaoc* okuyny wanad, kolwrynotruj.*©
brunatny roztwor oksynianu wanady 42/ e

ukoynian skandu fotoeaetruje siQ w oakaisaus absorpcji
Owiatlta prsy 379 Hty 43/

fin]t ind, tal reaguji s oJt"yiNs daj*e z6tte oksynlany, ros—
pussosaliie s Tukyn zabarwieniem w chlorofonai®« lioitwry te

sykorsystuje sij do apektrofotowetrycsneco oznaczania galu*

indu 1 tsliv43»4V



uksynian £lizxu rospusacsu ai* « chlorofornle z t61ltya 4j-
b«n»i1anlfIBt co wykorayatujo aiq do ekstrakcyjnego oddziela-
nia 1 kafcoryiaetrycane>,0 oanacaauia gliaav e —-baorpcj”™ aorw
nago roatworu chloroformowej oieray aie pray 390 ma na apek-
trofotooetra% 4N «

Ckaynlan 1olasowy rozpusscaa sl<j a chloroformie, daj <c
alalon. roatwér nadaj *cy sie do kolorysetrycsaego osnacsania

ielan<v3V.

Wetody posrednie

Oksyag a roak#adu okaynianu uetalu spraega aig a dsuaao-
em/m kaocaoe sulfanilowya 1 otrayaujo sie barsmik, co Jest
podstaw * kolary*@&tryccn0£0 osnacaanla Gutych ilosci footali
stragcanych jako oksyniuny/23,24/.

Okayna redukuj* a sSrodowisku alkallcanygt niektdre hetero-
polikwasy - fosforowadfranowo, solibdetionolfraaone 1 faoforo-
wOITRB»eoool Ibdfinoipe» 1 wyniku taj reakcji otrzymuj- ai*
rootwory a intensywnyB niebieslda sabarwlenleo, aaaluraj «ce
wolfrua lub nollbden na nliaayc atopniu utleniania, nadajace
sie do pomiaréw kolloryxaotrycaayciv 2% =

Peaae oaady chlnollniandée np. cninollInlan aorpesu nozna
a Srodowisku miej kwaany& praeprosadslo a trwakasy intensyw-
nie aabarelouy okayniaii ¢alosowy, ktory nastepnie ekstrahuje
ai™ chlorofonaon 1 oisray abaorpcje ewiatda barwnego rostwo—
nv 26,27, . doftna toS odfrjcacny okaynian ¢etasowy rospusdo
a alkoholu 1 ten roatwor kolorymetroaoty2% .

Dwrldaca, &Y/ setale spektrofotocaetrycanle, rostwar-
raj*c okayniany w kstasle 1 aykcrsyatuj”c wida¢ dbaorpcyjne

w nadfkLeele samej oksyny. Poaiar absorpcji Seiatia wyLunuje

prsy 358 nac
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—iscaegOlnle ¢ nne alaanoacl ramiityczne uuj t taki« z=.i1*Yd
Jak 2#2*-d»ttplrydyl T 2v29-dwuchinol 119 fenaatrollna uraz kwoa
2,2 ,-dwcyn<Oiilloony 4¢y = h powytazych zo ¢zkach po.,tarza *le
sprzatanie pierscieni haterocyklacsoych m potozeniu dwa 1 daa
prim. Z taga wsgkedm pocs«tkowo probo*aoco otrzyacw 8Sti#-dwu-
h/drokay-2,2*-dwuculnolllv ktory tc zaimek +«c-ybby oplojoe
alaanoHcl analityczne b“ydrukaycblnolijay z «rtaaoock/rer ana-
lltycsnytzi «yaienlenych zul ¢;zkow. - literaturze nie snaleslcno
tottog) roalwnki o otrzyaaalu te;,0 zwigzku.

rroby syntasy 8 *—lk<uLydroiuy-2,2*—t ~uciklnolll# przepro-

SadSOnO TXIT"HE t
1« fia droaza defrydrakonti*h.iecIl 8-nyorok:>yciglacilny aaalo”™cz-
ale 4™ syntesy & ranclla*.

¢0 kolk** ozr «gkodenaaj zaopatrzonej a cblodnJLce swrotn*

mprowadzono 85 £ >-Oydrok-ycLIiicXifty 1 2e ¢ k talizatara

niklowego typu S-«lka 1 soaurtodoc *.olkl ogrzewano 1 o-

<MTVjJ pod cimittnifin 15-2« aa lig do -rzenia, (teuparatura
alasaanlny raakeyjnaj wynosida okoto 14w°C).

2« ja drodaa syntaay ftrixil Inrtara prsas kondensacje Hwgcs
tylu a Z2-aBIno-3-aetoki”bensaldabyd«a (&yntetyzeuaayt
przeze nla), weddug przepisu na kondensacje o-aailao-
bansaJLdehydn a dwuacetylecv 47/ =

N préby, alao kilkakrotnaeo powtarzania, dady negatywa»

wyniki.

Z teoretycznie jao&Heyeb 21 d-.uchink.3111 podataalotnal
grupani hydroksylowyol a potcieniach osleo 1 Oslen prla
najlatulaj preparatysnle dostgpny okazat sie 8#8*-d»uhydroksy-

5> pe—dsracninolll -



1* Katody otraygyaanla CDGh

IsotycUczar opinano W literaturze deut uetody otreyiaywaniu
0,8«-dwuhydrokay*-5,5*-dwuchlinolHu»
1« Iia drOvise ayutozy —>kraupa.
2m Praes kcmlanaacje dwéch drobin B-hydro».aychlnoliny do ukda-

du dwuchlnollloiiego*

lirata 1 1leaontowskV”™ ctrsyiaall 6,8*-dwhytiroksy-5 ,5«
daruchlaolil wy2ej wymienionymi metodami, a Phillips 1 wspot-
pracownicy/ 4% a&odyflkowall drug, metode™

irroduktea wyjaclosgm do ayntesy “kraupa Jest 4»4 ,-dwiiiiydxo-
key-3,3*-dauaninodwufenyl. w-trsyrauje sie (0 prses nitrowanie
4,4 ,-dwuhydroksy-awufenylu a nastepnie redukcjg ctrxyi-aaeg®
awliaku dwunltrowego* “reperatyke otraymanla 4 ,4*-dwutiydroka/-
dwufenylu opisat iiirsdv 5/« _unsty 5¥ podat aakaadwki otray-
tmnla 3»3e-uwuailitro-4f4 fdwuhydrokayd™iufenylu, Poleca on O&ra”n
la¢ na roatwor dwukydroksydwurenylu w kwasie octowym potraebn*
iloSci« kwasu aa0t0%e£0 o gestos$ci 1,4$ * tuuperaturse 2t»-luC*C.
J.von ~lphexv 52/ prseprowadaa nitrowanie prasa dalatanle 1U4*
kwasem aaotoyyts na roatwor 4,4*-dwuhydrokuydwufenylu w becwodr*
niku octowym*

lirak doktadnego praeplsu preparatywnego otrzymywania >,)»-
d-4unitro-*4,4,-dvruiiydrokaydvmfuiiylu sk#oni4 ginie do podjecia
prob, * wyniku ktérych opracowano saeaegétowy aposOb postepo-
waniae

eznlankl literaturowa polecajg nastepujgcy tok postepowania
pray redakcji 3t3,-dwunitro-4,4,-*wuhydroksydwufenylu. Xuna%53/
poleca redukcje cyn« metallesn* wyzej wymienionego sv;i* ku
a osrodku kwasu solnego, a po usunieciu cyny (bea podania spo-

sobu) Badanie goricego wodnego roatworu chlorowodorku wrAno-



zwi.*zku aooaitaklea, co poaoduje wypadanie z roztworu 393f-dwu-
aslno-4»4e-dwuhydroksydwufenylu w postaci bezbarwnych igied*
ucbftav5V proponuje redukcje ciakarielum eynawyi:* ic wielu

probach opracowano tok postepowania przy redukcji*

jyntez” ukraupa prsoprowadUiono weddug przepisu polanego przecé
cratza 1 _>leaentewskiego /74ty «

Druga cetoda polega aa kondensacji dwéch drobin B-hydroksy-
chinoliny w obecnosci siarczanu zelazowego jako utleniacza*
1 czasie reakcji utrsycuje slg pa w ¢cranieoeh 5-7 skraplajac
roztwér wodorotlenku sodu (I**)* ¢roby przeprowadzone dru”*

aetod* dawaty bardzo nate wydajnosci™

2* fasciseseil Tizyczna 1 clunitni filCla

Whasciwosci fizyczne 1 cfcesiezne dwuhydroksydwuciiinolila *«
nastepuj iccy4*V* dauhydroksydwaehlaolil jest substancja stat™,
krystalizuje w postaci jaano br*zowyca Igietek* «ii1™znie w ka>»
pilarze przy 31Q0°G 1 topi sie przy 327-322°C* s wodzie ai®-
J»ozpunesalny, bardzo trudno ro”puazcsalnjr w alkoholu 1 bon-—
sonie9 nieco +atwiej rozpuszcza elf we wrz”eya ksylenie,

z ktorego przy ochtodzeniu krystalizuje w jasno br”~zowawo-
ftodtych krysztatach* -atuo rozpuszczalny w nitrobenzenie*
I kwasie octosrya 818 ,-dwuhydroksy-5t5f‘dwuchlnolil rozpuszcza
(1% z 164tyn zabarwienieo9 po dodaniu wody zwi *zek aie wypada
z roztworu« wydziela sie dopiero przy ostroznym zobojetnianiu
aaoniakiea* 8T8 i1-Mwuhydroksy”5»5,*wucainolil jest tatwo roz-
puszczalny w rozcioi csonych kwasach mineralnych 1 4u”aca*

Jwuchlorowodorek 8,8*-dwuhydroksy-515*-dwuchinolilu

CIQK1202i2.2 HC1*2 a20 krystalizuje w postaci b4yszczach,

i6+tiych krysztatéw, +atwo rozpuszczalnych w roscichczoayca



kwasach. ¢ari*zok ten traci przy ogrzewaniu wode krystalisacyja
Ng i culorowodor.

lodny rostir chlorowodorku 8,8#-dwuhydroksy-5,5*-0wuc«i-
nclilu daje s chlorkiem cynawyta 1 chlorkiem rtedosya ftaite,
a chlorkii® miGdr.i1ai?yi3 mielonkavso-br ¢zoae osady, a chlorkiem
ielasawyrc intensdme sieione zabarwienie, a po Sv¢joto*sauiu
lub dfuAsaya staniu csamy osad. lioztwor azotanu 8,0*-dwa~
hydroksy-5,5*-*dwuchinclllu daje z asotanad srebra ;élty,
bardat trudno rozpuszczalny w wodzie osad»

Autcrssy pierw szej syntesy/ 48/ zanotowali POW& z0 «staw ei-
wosci otraymnej substancji, nie badajagc wtasciwos$ci i cha-
rakteru powstajacych zwitkéw 8, 8f-d!mhydrokay-5i S~"dm ichiao-

Ulu a soleni niecrsonicaayai*

3* Polecenia Di>Ch a dwu- 1 tréjw artos$ciow e! katii.’nassi

Phillips 1 wspodpracownicy/4V powtdrzyli synteze 8,8»-

divanydroksy-S,5#-d«?uebiitolilu drus;a setod* oras zsyntetyzo-
cztery inne sai ¢ski, w ktorych istotnym elementes budowy

bytydwie reasty 8-liydrokaychinolinowee~ iyftej wyaienieni auto*
rzy obalali state dysocjacji trzech otrzymanych awijakéw oraz
widna pieciu awi*acSw w nadfiolecie 1 zakresie widzialnym
w 0,1 n alkoholowy« roatworse kwasu solnego i dla tych widE
podali aakslna absorpcji Swiatla* «»ldaa w podczerwieni podali
dla czterech otrzytscmych Baskow, fotosetrowanych w stanie
statyn (pastyUawacych a KBr)«x Podaj* oni rownie« krzywe ab-
sortcji Swiatta trzech swiiskéw w ich zsakslmch w nadfiolecie
w zalotnosci od pH*

jeali chodai o chataty 8, 8*dwuhydrokay-5,5» -d ~ic liiiio lilu

s jonasi zetali, to autorzy zbadali ehelaty s Josers tfLiwi



stwierdzajgac stosunek odczynnika do Detalu Jako 3*1 a stosu-
nek Ul w zwigzkach z jonami miedzi, niklu 1 cynku*

.".Taca &«i>«r£& 1 ~.<alamivb4/ dotyczyta tylko chetatéw 8,8*-
dwuhydrokay-5,5”-dwuchinotilue syntez”™ odczynnika przeprowa-
dzano drugi metod*. Otrzymali oni w stanie statym azeik cha-
+atéw DDCh* z jonami siedzi, cynku, kobaltu, niklu, naa”anu
1 kadcu 1 podali wyniki badan ilosciowego sktadu otrzyisaayeh
zwi jakow*

Badania termicznej stabilnosci chelatéw wykazaty utrate
oaay od V16;5 i zakres rozktadéw od 250-55U°C. Badania promie-
ntani X dowiodty, fte chataty zabieraj 4£o kobalt 1 nikiel e*
bezpostaciowe, a z Biedzi-*, cynkiem, ean&anem 1 kadmem s*
krystaliczne/ 54/ =

iiidiaa w podczerwieni potwierdzity budowy ciielatOEF* otrzy-
manych zwigzkoéow* Przypuszczalnie dwuwartosciowe metale daj<f

polimery ehelatowa o poniiazym wzorze*

Potwierdzeniem tej struktury jest zbadany stosunek 1*1 odczyn-

Nnika do metalu/$4/ »

8 Ff8¥Ciwuhjfdrok3y*3i $**dBichiiiolil dawat banais ooady z 14
pospolitymi Jonami (¢m, ¢1, Co, Cd, Fe(ll), Fe(Uul), Gaf Pb,
Un, Hgf te, Cu, UT lii)* Czutoao tych reakcji moSe go kwalifi-
kowa¢ jako odczynnik do wykrywania tych Jonéw, ¢najbardziej
czut 1 okazata ai$ reakcja z galem. Podobnie dc 8~hydrokaychi-

noliny odczynnik ten nie Jest aj-ecyficzny. ktdérzy podaje
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rovttlo&t to otrsyjaaue chodaty bardzo trudno rozpué&”™csaino

w pospolitych rcapu&scsalnikach organicanycii/ 54/ =

«« dwie pracg, 49134/ «skdonity aulo do asukanla cdposlodnicti
ro£puo»cvialiiJ_.kbw dla DDCh, by cjofina prs*pro*adai~ badania

w roztworach 1 abadania oktadn chatatév a»tati trojwartoscio-

wych*

»
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V ninlsjasej pracy korzystano z nastepujacych a”aratua

i odczynnikow.

~"trotyl

1* ~pektrofctonetr firny ieiraa typ VoU-~I

2« wpektrofotonetr finay ¢eis- typ UtHLw z optyk * z ciiiorku
sodu 1 chlorku litu

3« Kost«» do ehroaatografll cienkowarstwowej firny “handon

odczynniki 1 roztwory*

le 8f8#»dmihydrokay->5t5,-,dwucLinolil - sy»t©zo?iano« Jadania na
esyatoss otrzymanego zwiagzku przeprowadzono na drodze cUro-
matcgrafli cienkowarstwowej*

2« sol metaliczny 99#9999 £ (produkcyi wegierskiej)

3« glinu azotan ez.d.ax (fimy ¢ -och Gliwice)

4« Selazowy azotan cs«d«a. (Firny rt-Oh Gliwice)

5* dwu”etyloforcamld es. (produkcji ItBD)

6« 1,4-dloksan ca.d.a. (firmy _.enem - 10d«)

7* Hw 1 L"DCh - GdwaSke t91441> £ DiKSi1 rozpuszczono w dwu”etylo-
formamidzie 1 uzupedniono dwuffietylofermaoldem do objetosci
300 or*

6. Im |1 DDCh - Odwafke GTFl44tt £ iIWCh rozpuszczono w dioksanie
i uzupedniono dioksanem do objetosci 5u, cl*

9« liw 1 Ga(lii) - I*dwafke #c*697 c EetaHezne&c ¢sulu reztaerzo-
now 3 ml stezone;® kwasu azotowego 1 roscic/icsonc w kolbie
aiarowej wod.* destylowani do objetosci 1 litra«

10. Kw 1 41(2X1) - Gdwa&ce wt3752 g azotanu ¢Linu rozpuszczono

W wodzie destylowanej 1 uzupedniono wod* dc objetosci 1 litra*

Uu* ftw 1 Fe(11l) - udwafike ut4G4”™ g azotanu zelazowego rozpusz-

caono w wodzie destylowanej i uzupedniono wod * do objetosci

i litra«



l« Otrsynyvaaio DJ;Ch

Uaywany « dalej opisanych badaniach 8t8*-dwuydroiaiy-5,5*
dwuckinolil otrsymywano * naut™puj”cycji czterech syntazack*

X« ttraynanie 4,4*-dmihytlrcksydwfenylIn

NHiIHCI OH

2. Otrzymanie 3,3*-tomitro-4,4*-dwuiiydrokfydBufeiiylu

OH O H
OH O H
3. btrzyoanle 3,3*-dBuaclno-*,*,-d»uhydro«aydaufe!iylu
OH OH
[ c T
NOt
O H OH

4* synteza jfcrauppa

OH OH



ad 1«

Dmehlorof/oucrek benzydyny (35 g * 0,135 a) rczp”sczone
« 53> Bi wody. utrzymany reztwlOr rozcienczono »od-f do 2*5 X
1 zadano stez. kwacoc siarkowym (luu g * 1*u2 z), -ytracit
mie biaty osad siarczanu benzydyny. nastepnie wkraploao przy
Ci*£dyn mieszaniu, W cl”? DInatV roztwor wodny azotynu 0O-
du (2¢c s m 6,29 s) w tecp. imloOC* uaad aiarczauu boaajrdjFOJT
rOZpuéCi-l' sit catkowicie. Klarowng clocl doprosaazono do erze-
ula przez wprowadzenie Sy”eJ POry* Po 2v minutaco eotonaiila,
wobec ustania wydzielania azotu uznane, fe rozktad soli dwu-
ascnloeej jest calkoadty. Po ostygnieciu ods”™czonc surowy 4,4*-
dsuhydroiwufenyl. Otrzymano 23*9 g durowego produktu, CO Sta-
Nnosit 95 £ wydajnosci teoretycznej* -uroay produkt przekryutall-
sowano z lodowatego kwasu octowego* Zclcrzcoa temperatura top-

nienia produktu po krystalizacji wynosita 274-276°"-.

ad 2«

4 , 4»—dwuhydrofcsydmifenyl (5*58 g = Gt03 n) rozpuszczono
w lodowatym kwasie octomym 1 w temp. 35°C wkraplaao prsy cl?\j-
lynremitti kwas — olwy (3,5 al 0 d m 1*45 %5« 3*92 ¢
HBCj» 0,062 a* t*j. 3* nadmiaru, rozcienczony do 20 cl lodo-
watym kwasaa octowym)e » c*asie wlcraplaaia temperatura roztwo-
ru podniosta sie do 4C°C* ® miare wkrapla&la mypodat poooaran-
czotry osad nltrozwijzku. Po skropleniu mieazaac godzine* na-
stepnie adi® tezcno oaadl przemyto go kwase octowm* Otrzymano
7,6 s surosego produktu, co stflBoail 92 i wydajnosci teoretyem-
nej. Przefcry3lalisolana préobka z nitrobenzenu wkzzjirada t.t.
279-2B2°CF co jest «godna e danymi literaturowymi.
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ad 3.
wkolbie s efciotmic* curctiu ogrsano de arssaia sawiesime
5,5,-dwunitro-4#4f-6ismh;«irctsydwufen™lix (2,76 g * Ctul a) a lo-
dowatym kwasie octowym (% ml) i dodano wiorki mstolicsaej cy-

ny (3»6 £ * a)* Jiaatepnle do wra”*cego roztworu skraplano
ateS.krras solny (15 ni) wci ¢fU godziny. - czopie reakcji iloé¢
saw/lsaiair stopniowo sisniejasata sie« i-oa koniec redukcji sacs ¢t
wypada® addycyjny aminoawl §sek 8 chlorkiem cynowyl.« Zanik po-
marartcsowcj barwy rostworu nad osadem pochodzacej od dwunitro-
8wi*sku Tisnano en koniec redukcji. ;0 redukcji cdsekono powsta-
ty osad, rcctwor porodukeyjny podg”sscsono pod pro&ii<t 1 rasem
8 oaadea rospusscsemo wcatej iloéci «ody i wysycano siarkowo-
dorem do catkowitego wytracania cyny w postaci siarczku. odwi-
rovane osady siarczkow cyny ekstra&owaao Kilkakrotnie ¢;cr *c%
wod* ekstrakty wodna ponownie wysycano siarkowodorem 1 po od-
wirowania osadoéw pot tc&oito a gldwnym prcee”*casm. «cdny rottwor
dwuaoinodwuhydrokaydwufenyln sa”“sacaono pod pro£ni¢ do poca«tt-
ku wypadania osada, a nastepnie wytracono chlorowodorek aoino-
83i*aka steftonys kwasaa solnym, wda”caoa™ osad rospuascaomo
wmé&daj ilasci wody na gor«*c© i rownie* na pr*oo witr <ouuo
wolny aainoaal«**«** roatworom <aisonl aka (1*1/» oaad sussono

w akslkatcrse proinlowyc?

ad 4.

5, 3f-dwuiaaino-4t4 ,-niwalydrokcydi .atiejQyl (4,52 fi * ~,u2 m) roz-
tarte wao-dsierau pe*ealanowya a pieciotlenkiem arsenu (5, 6g»
09024 b) i gliceryn* (15 fi)«x “oatarte* maae prsenieaioma do kol-
by okrigtodennsj (poja*bo ml) 1 dodano stet.kwasu siarkowego
(25g). Zawarto$¢ kolby Sciemniata 1 ro~griuta sie. i@ poétpiyn-
n.] mase ogrsewano pod chtodnic” awrctiMt na la-ai bc stopu iooda

w temp. 14C-18C°C prses 2,5 goda** caaaie reakcji auesodsito



alife j-itid4 ¢ o reatcji xmurtodj &clby rozcle. ozchuo vijci,
(2utin i) i na ciepto ovio;czono« Przee ies koloru br ptowego zobo-
jetniono 1o ¢ roztuoréttt aodorotlenku sodu du pil 7/, ¢padd osad
sutctj*c produktu koloru Jasno br ;zostfc&o« wtrs.isaao '¢,4 L su-
ronero pro !luktuf co stdnoel 41 lydajnoéd teoretycznej* au—
Xiiuj ¢J~duueLlaolil krydtallsouLaic 3 denso**
tyl-iciSTIKidn# ¢'o krystalizacji otrzymane zel*ek mpostad

drobaycu ¢(aano br ;zoeycu l¢lel*

2. Jodanie cs/otoéei Oth

badanie csyetoéd 8f8»-dtéad~druiur-~f5,-~rachliiclilu prze-
prowadzono na drodze chronategraill clenkoaarat»oiMj# lia tej
drodze byty badane podobne zaleski Jak* 2@®’-d*ue&itclil
1 4t4»-dwmetylo-2t2»-dwuchinoll® 5 *

Ptytki szklane o wyciorach 2ix2Q ca pokryeaao oi*oelsdnlai
zAilujiiu §X w JA<M iStandartcay. Whadaniach icorZj3tano z ze—
stawu do ckroaatografii clenkowariitsowej riray

| trakcie bada¢ przeprowadzone ;sereg naatepuj,cjrch do-
swiadczen nad ustalenles optjnalnyoh warunkoéa rozdziatu
djuii/droksy-5f I>*djuchlnolilu od zanieczyszczen*

1) adsorbent - éel krsoBionkoey 6 (;ieselgel A) - -»e-arek)
respnneeoelrtte: ealoroohlorck w* ¢a i -¢,-.0..cl izopropylu-

<5*#3)
bansen 1 netanol (E**15)
benzen 1 oetanel « ksas octowy (5U 5*1)
benaen * octanol * pirydyna (5et 5*1)
benzen ) aeetun (4w*2w)
benzen » aceton t dioksan (4ot2vt2i*)



2) adsorbent - ftel kr*ecionkovy H (KleeGlgel li - ~. erek)
roipuafccsuanikl; benzen t metanol (5*: 5)
metunel s benzen (deslu)
benzen
dlokwju
5) adaorbant - Slepia okr3uafcor+t O (kleaelcur - - *e- erek)
rozpusaezalalkt benzen
4) adsorbent - poliamid («Olyamld Pulwer - ~«”erck)
rozpuszczolnlklt benzen t metanol (5**5)
etanol » «oda (& 2u)

benzen t metanol i kwna octowy (45*8«4)
benzen t dioksan (Z25¢25)
benzen t dioksan (35*15)
benzen t dioksan (Ze*30)
] benzen t dioksan t metanel (25 25*5)
ral
benzen t etanol « dioksan (5M55)

benzen i metanol t dioksan (5U 512)
benzen t metanol t dioksan (5-*5*3)

2 przebadanych ukladéw adsorbent-rozpuszczalnlkl najlepsze
«M-miri rozdziatu uzyskano na adsorbencie pcllamldocys atoau-
J*e Jako rozpuszczalniki benzen 1 metanol « dioksan (5"* 5«3).
Ghromatograny wywohywano odcsynnlkAem na fenole« Uiczynnik
ten stanowity dwa roztwory mieszane przed ubyciem « stosunku
1*1.

a) 1 ;-owy roztwér :e(Gi»)g w mleasaninle metanolu 1 wody (lii)
b) 1 >-owy roztwér FeCl™«6 *2~ w metanolu«

Roztwor 8t8»-a*futiydroksy-5f5 -d«aeulnelllu wdioksanie -
Im 11 IMCb » nanoszone na ptytki w3*4 godziny po lob aporty

dzenlu« Kanoszeele roztworu na ptytki aporz«ozena poprzedniego



dola dawaty goroso rozdzielanie. tozlaory do ckresatcrrofil
elfiiniiri/arstidOwel o podaaya wy&ej st ietiiu sperm ~dscao z 8, 3*—
Gmuujdrukii/-5,5*-dttaebleollltt po 1, ii i lli-oj taystolimaoji
1 dwuBetylofonwcidu*

*y?fOkane cfcroaatofraay roztworu 8,8*-d»rj&?drcksy-5,5#-dcu--
chtnolilu po tré&eeluj ¢ryatoliz”cjl nie zbieraty JJE£ plus po-
abodsm « b od aanleesyaacswiila aubat™cj”™ wyjaciow« do »yntosy

8,3*-d»/uhiydrohay->#5<-d./ucy, Indl lu*

3* Eldno -jiGJwpodczerniani

fi badaniach nad identyfikacjg otrzgsanego ani ;sta iiastwo-
«ano amtode badania widna wpodcteraleni. ~oorpcje Swiatta
maiimkn w stania statye, wpostaci pastylki s broeScleLt potasu«
(2 eg mli&lay »B s *s*) ssiersono wr.alrretale 7*a>-54Uj c 1 .
lildcio swl «oka w podczerwieni przedstawiono aa rya«l. ~tullsu-
J] *c otrgcone wideo otwierdzono, £@ gtdsne passa uyot™puj * przy
naatvjpul *eyeh diu”oaclaofa fal (ctT")*

714 157
791 xa4
814 15
827 1>83
843 1203
906 1245
1279
1372
1399
1418
1471
15°8
1567
X&a

utrzyzaane wyniki. &i mgodtt# s tLinysi litox’ *“wurowyEi™ 4V *



Alom-]

Hys.1l. Widmo absorpcji DDCh w podczerwieni



d« uldaa HCo wnadfiolecie 1 6uletle wldzialnyc
41» Tl—aa x,Ch w rodo”lska I&auk” i saa.idca”

cwiatta roztworu 893*-d«y+?drQKE/-5»5*~dyxaeblii®

ULIu w arooowxaku kwuaays. od kara-u solnoro uiiorzarso ja zakre-
sie 22VAAC nsu Ho*t:vorv do boAtrd praysotowytinno naat”pujfieo*
to kolby miarowej poj* 200 ml odwaSouo o()576 g ¢i#S*-;13utiydro-
ksy-jj« j>»-dirucfilitotllu 1 usupeinltaio do kreukl Otl a rostBoreo
k«udi solnego azy&kuj*c roztwér o stefoaia
2 rozt&uru o stef* przez It—krotno rosclroczonle t9l a
rczt&oram kwasu aolno”™o otrzysano roztwor o steft* c*I*lo“" g#t
& przez nastepne 1 —krotno rozcienczenie otl a rozt.icrao kwaou
Gdnago - roztwoér o steE* cM* INIGMw. ¢ako rozt»6r orlnouniko-
wy ubywano ,1 © rostwér kwasu uolneno.

=4>sor: ¢J(j sSwiatta roztworu 8,3 e-difuiiytbroksy-i?vS>*-dm*Ciilno-
11117 « Srodowisku zaaadow”™E od itcdorotlenfcn sodu Kiorzono « sur*
kroule 220440 aa* ftostwory zasadowo otrzymywano b analo-lczny
sposéb, rozp usaczajStUt—edvatiiydrokoy™5>5* dKttcfeiBcZt | wtv a
roztworze wctforotleakn sodo* -'trzysane roztwory 0 steS* e™m
1. 1571 » 1*ICT*a i Cg e LICT* a« Jakc roztwor od-
aounlJLkouy uzywano *1 a roztwor wodorotlenku sodu*

»ynlki pomiaréw roztworéw o ste&ailach c¢g 1 c* (dla srodo-
«laka k*aan* o) poda&o w tabU4t rya.2# a dla roztworéw o stq-
ImImli Cj 1 Cr (dla $rodowiska zasadM (0) w tabl*3» rya«>*
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tablica 2« Mdao absorpcji sSwLatda oku/ny v CM s roztworze

kwaau aolnogo/14/

A= nc 6 I0g 6 X<na 6 IOg 6
220 4631 3.6657 510 1536 5.1864
5 3566 3*5520 12 1484 5.1714
30 3796 3.5792 18 1590 3.2"14
5 7054 3.8484 20 1542 5.1881
40 15230 4.1826 5 1171 5.0686
5 31490 4.4981 50 1149 3.0603
50 44162 4.6450 40 1390 3.1450
52 44261 4.6460 50 1579 3,1984
58 20563 4.3131 58 1658 3.2196
60 9306 3.9688 60 1658 3.2196
64 1783 3.2512 70 1537 5,1867
66 673 2.8280 77 1341 5.1274
70 293 2.4669 80 1273 3,1048
75 325 2.5U9 90 892 2,9504
80 442 2.6454 400 545 2.7564
85 580 2.7634 10 282 2.4502
90 808 2.9074 20 122 2.w864
95 1023 3.0099 30 43 1,6335

30U 1206 3.0815 440 14 1,1461
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Tablica 3» »Jldao absorpcji a«latda ctjjuj s Ctl s rcstoorse

wodorotlenku sodu, 1V

X- na £ log £ A* na 6 lc £6
220 6698 5,3259 510 1470 3,1673
5 6556 5,8166 20 1945 3,2885
30 7926 5,8990 50 2579 5,4114
5 10970 4,0402 5 2715 5,4335
40 15127 4,1798 40 2678 3,4278
5 22512 4,3524 50 2684 3,4288
30 29395 4,4682 5 2702 5,4517
2 50956 4,4906 60 2658 5,4215

5 29458 4,4692 70 2554 3,5681
60 19972 4,5004 4 2150 5,3284
5 8756 5,9415 80 1811 3,2579
70 3438 5,5565 0 1205 3,w803
4 1967 52958 400 646 298102
80 1105 5,0426 10 518 2,5024
5 858 2,9555 20 154 2,1271
90 805 2,9058 50 50 1,6990
5 875 2,9420 440 20 1,5010

300 1015 5,0065



lewami solnego

Tablica 4«

AXaa A
c3

20 0,216
30 0,236
40 0.262
5  0*335
50 0,475
5 0940

T 0,655
8 6,652

9 0,640
60 0,645
5 0,390
70 0,134
c2

75 0,351
80 0,191
5 0.174
90 0,162
5  0f204
300 0#225
5 0,242
10 0,270
2 0,273
313 0,273

¢t-jtanla roatwordw»

Grubos¢ Tduwety

Odnosnik

2x600

26200
335-0
47500

65500
6620
64800
64500
39000
13400

3510
1910
1740
1820
2040

2250
2420

2100
2730
2730

losj* X* aa
4,3345 315
4,3729 20
4,4183 30
4,5250 5
46767 40
4,8062 50
4,5162 5
4,8142 60
4,8116 5
4,8096 70
4,5911 5
4*1271 6
;
30
3,5453 5
52810 90
3#2405 400
3,2601 5
33006 10
3,3522 20
3,383« 30
3,4314 440
3,4362
3,4362
* J«|tf"*a

e5 * 1.1cr5i

1 ca

A

c2

0,268
0,259
0,248
0,262
0,305
0,408
0,457
0,501
0,533
0,543
0,552
0,552
0,552
0,546
0,524
0,485
0,383
0,326
0,268
0,166
0,090
0,046

2680
2590
2480
2620
5060
4080
4570
o
5350
30
5520
5520
5520
5460
5240
4850
3830
3260
2680
1680

%0

460

O0fl a roatwér kwasu solnego

.IdElo absorpcji avlatla bbCh « 0,1 a roatworsa

10e£

3,4281
3,4150
3,3945
3,4183
3,4843
3,6107
3,6599
3,6998
3,7284
3,7348
3,7419
3,7419
3,7419
3,71372
3,7193
3,6857
3,5832
3,£132
3,4281
3,2253
2,9542
2,6628



fIMIm 5*

X: UB

220

g D Vv
Vi w38 S

\l
O o

© o)
gmomo

ctezenia rostworAP

r_*

0,200
0,176
0,284
0,385
09402
0,405
0,598
0,374
0,312
0,235

0,885
0,578
0,410
0,338
0,314

20000
17600
28400
38500
40200
40500
39800
37400
31200

5780
4100
3380
3140

Grubos¢ kiwtety
Gdaoénik:

I0&G Xsms
4,3Clu 310
4,2455 20
4,4553 30
4,5855 40
4,6042 50
4,6075 60
4,5990 70
4,5729 2
4,4942 4
4,3711 6

8

80

3,9469 5
3,7619 D
3,6128 400
3,5289 5
3,4969 10
20

30

440

cA* 1.1C"e

«E* 1.ICT™b

X CS

A

(033}
0,340
0,425
0,545
0,690
0,755
0,790
0,830
0,838
0,845
0,845
0,838
0,825
0,770
0,718
0,552
0,465
0,580
0,236
0,135
0,074

3400
4290

A0
6900
7550
7900
8300
8380
8450

845*-
8380

8250
7700
7180
5520
4650
3800
2360
1350

740

ilfcB Uiirpijl éuiatia SDh « ¢,l ¢ roxtworma
aodorotlenku aodowCH)

lose

3,5315
3,6284
3,7364
3,8388
3,8779
3,8976
3,9191
3,9232
3,9269
3,9269
3,9232
3,9165
3,8865
3,8561
3,7419
3,6675
3,5798
3,3729
3,1303
2,8692

0,1 mroztwOr wodorotlenku ¢odu



Rys.2. Elektronowe widmo absorpcji 8-hydroksychinoliny w O,Im roztworze HGl1 /1/
-u- -u- -n- DDCh w O, lin roztworze HC1 /2/



199 €

Rys. 3.

Elektronowe

»idmo absorpcji

e-hydroXsyohlnollny

0O,1Im rost»,™,

»sOH A/



4*2« badanie rospusscaalnouci £DCh « rozpuazciealiiikaeta.

orcanlccnyeb

4«2*1« »»idaa ->Ch « nadfiolecie 1 ;eietle widaialnyc;

v rogpusecaalnlirach orgaalcsnych

Jako ro&puaacaalnlki dla 8, 83d”uaydroiu»y--5«b3<IruciUao»
Ulu (swanoco dalej « skrocie ia-£h) cytowano « literatura
ks/len 1 kwaa octowy/4fy«

badana rol;>uaacaalno66 wCh a kaylenie joat bardao siata*

" teaperaturze pokojowe] nie au¢aa otrsyaa- rostworu o *t%—
aeniu wySacyis jak Z2«li/" Ei*

<4>aorpcj«j Swiatta roztworu »>a8Cb w kwaale octowa uioraoce
na apaiitrofoto.ititrao « »akreale od 270 * 44- na, atuoUj*e
jako rostwcr odnosnikowy kwao octowy» Uayakane yyai.l dla
roztworéw o at*zouiactis e 5*lo*rat c» I*¥lo“*e# cA* 2*lo~"a
sobrano » tablicy 6» rya.4* krzywa absorpcji wykascje aaksi-
bu prsy d’fuéoéci fali 2’3 nu* * kierunfcn ai*aasycti dtugosci
fal wielko™o absorpcji Swiatita asybko ai™ Bemiej asa«

=aet"pnlo badano rozpuoscaalnik ¢tounctyloformanld» ktéry
byt uiywany do kryatali&acjl *aOv 54/ » « teq”ratursa pokojowej
nie EtoZzna usyukac rostworu o atcaealu w&8sy& jak .91  t«j*
ok. 3*5. 10"~ . 'tbeorpcje $wiatta rostworu t"Ub « dsu&etylo-»
fomaaldsio niersono « aakreole 273 - 44u n& (ponizaj 273 aa
pr<epuaacsalnoad &$uoetjlofor&*aai<iu opuda poaidej ~ >)9 ato-
s«j Ccc jako roatedr odao™niokcwy dwautylcioruacid« ¢isyakane

wyniki dla rowtnoré* o ;t*aeaiaefc c2» I.lu"4 e 1 c3* SU.«*5»
podano » tablicy /# rya.4 *-oatwory to usyasaeo pruea odpo-

wiednie roseienczenie rostworo» i« | «rsyrsi abaorpcjl
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Cuiutda wykasujo jedno nafcairmaa prsy ddugosci fali 354 mu
wotamy wspotcaynaik absorpcji - * 8360, c»utkanie
radowe, b * grubos¢ warstwy absorbuj¢cej), W kierunku wi™k-
asych dtugosci fal absorpcja sSwiatda scalejsaa s™*

Kolejnyc badaayn rozpusacaal-iikiaa byt 1,4-dleksssu -0z-
pus&csalnodéc DDGb w dioksanie jest rowniez ¢satat pcawalu jed-
nak aa sporardaenie roatworu o stezeniu MO~*mMm *&.orpcj<j
sSwiatta roatworu DOt w dlokssnle isieraono w aakrwsle 255 *
440 nn, stosuj ?c jako roctwor odnosnikowy dioksan* c&yakane
wyniki dla roztworéw o st*ieniach* w XI *#Ch * 1«luVvb9 -
Cg m X«ItF™» i Cj» I.1tf*a podano wtablicy af ryo*4»
iostwory o st*zunlacfa e2 1 uzyskano prses odpociudni©® ros~
cle ,eaenla roatworu Hw XX &=CH. Krsywa absorpcji Swiatta
wykasuje Jedno mek*lrena przy 553 bex tolarny wspoétczynnik
absorpcji dla tef0 Bakaltana jest aiesiyacsalc wl~ksay (o 4
od dla aakalwy absorpcji DG w dwui®etyXoi®jn*anldale*
od 36u na w kacrunku fal diuSsayeh alersoaa wielko”. absorpcji
DDCh w dioksanie statejssa al<j anacsnle w atc3uafca do ab-

aorpcjl swiatka roatworu i/3ch w dwuaetylo foruari-daice



Vabllca 6»

270

80

90

B% Boo Bm@(ﬂ w 0801

Orubodi kluaetyt

*3
0,113
0,133
0,160
0,190
0,220
0,244
0,251
0,258
0,256
0,251
0,246

0,235
0,222
0,190
0,128

>9

log £
5650 3,7634
6600 2,8228
8000 13,9031
9500  3,9777
11000  4,0414
12200 4,0764
12550  4,0986
12900 41106
12800 4,1072
12550  4,0986
12300 24,0899
11750 4,0?20&
11100  4,0492
9500 3,9777
6400 3,8u62
rostvoravt

Bomtmfix odno$nikowy!

A=ca A
c2
330 0,423
5 0,275
40 0,177
5 0,112
350 0,378
5 0,265
60 0,200
70 0,127
80 0,083
90 0,054
400 *-031
10 o,u0
20 u,012
30 0,wuUs8
44 . O, &7
e 5 lo*"si
C2wml.10"46
- 2¢10-5p

1 oo

kaaa octowy

42*,
2750

1770
1120

756
530
400
254
166
108
62
aw
26
16
14

ftldno absorpcji avlatia WPAX « kvaaic, octowy»

lose

3,6263
3,43'13
3,2460
3,0492

2,8785

2,7243
2,6021

2, 4748
2.2201
2,0334
1,7924
1, 0n21
1,4150
1,214l
1,1461



Tublica 7@ Cla)absorpcji c«latfa PWOT w d/\Ussetylo—

Atm

275
80

300

545

®3

0,296
0,241
1,216
0,217
C,226
t,247
c,3¢7
"N, 362
w,412
w,410
v,41d
c,413
W.413
u,406
v,375

Grubos¢  kiuwety*

Xoi—ilitirla

6 1006

5920  3,7723
4820 3,6830
4320  3,6355
4340 33,6375
4560 3,659
4940 3,6937
6U < i 3,7aa2
12A0 3,3597
8240 3,9159
8360 39222
8360 3,9222
836u 3,122
8260 3,917~
aid/  3,9996
7500 3,8751

stgtenia roztworow:

¢voatwor odiioanlkcwy™

A X« éﬁ 6“
c3
350 0,326 652c
5 0,267 534c
°2
60 0,395 3957
70 u,2uu  2uuc
80 0,088 880
90 0,046 46¢
400 0, NI
5 260
10 w,u24 24v
20 ,*-23 2>C
3u w,0>23 23c
440 o,wl9 19c
Cg = 1*¥17 »
cN m
1 aa
dsuiaotyloforstiEild

1C¢.6

3,ai142
3,7275

3,5966
3,3¢lo
2,9445
2,6628
2,4771
2,4150
2 ,38Ca
2,3617
2,3617
2.21U6
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Tablica 3, aidrao absorpcji ¢alatlA kbGb. e

Xna h €

c5

235 t,718 359~
eo 0,258 17900

c2

265 0,745 745-
70 Wwtd«w 46u0
5 (,3fo 36a0
80 0,325 3250
5 -,513 3130
9v 7~ 329 32Sa
0,430 4370

lw *> 534 5640
2v  wf718 7180
>0 -, K1 8410
335 V>,a/o0 HJGQ

loce

4,5551
4,2529

3,0722
3,6528
3,5650
3,5119
3,4955
3,5172
3,63"5
3,7664
3,6561
3,9248

3,9395

otulenia roztwordéw

ttTiboau liiuwctyi

Hioztwor ulnojiiikcvyt

>
50
60
70

99

ow
4uu

10
2w
30
44c

i X1
c2 «

cN »

1 cm

1,4-ci

)

0]

°9

u,udl
u,6G3
u,373
Vpluv

ex
N,546
t.152
/\,*_44
w,u2a
0,w2v

/\’/\13
c,010

iMa* *

uran

1,4-aJu¢

841V
GGXe*
37806
166¢C

546
152
44
28
2/\
16

13
10

w-*U.e

loe e

>,9240
2,0215

33,5775
.,22a

2,7372
:,1818
1,6435
1,4472
X,3010
¢ .2641
1,1133
2 ,uouo

l«l1*r*a
1*IST*1d

i1*icr”



Rys.4.

Elektronowe widmo absorpcji

-a-
- »

_a_
—if-
—ii-
- ii-

_n_
—-i1-
_u_
- ii-

DDCh
DDCh

DDCh
DDCh
DDCh

A [nm]

wO,Im roztworze HC1 /1/
wO,Im roztworze NaOH /2/

w kwasie octowym /Z/
w dwuraetyloformamidzie 74/
wl,4-dioksanie /5/



5» i'oiGanaale «lda a nidruacl 8-hydroktiycUliiollny

Poréwnujije butowg 6fcydrokaychinollay s budo«* e, 8*dwu-
itylroicu/-5,5*-d”achinclllu nalezato ocaeziiaa<u, 10 awieltase-
nie drobiny pray aaciioi&n™u opraezenia anajdaitr ewcje ulul-
cie wwidseach obu awi jakow, w kierunku aaaeanego a&i”kasenia
aolornego wspotcayunika ab erpcji 8, 8*-iwuaydro. *y-5, be-dsu-
cfainolllu.

j.q praawidywania oparto na analogii Eieisy bcasotiso a dwr
fenyle»« w ktory» nastepuje uprawienie poial*day dnom ca”e-
cial. drobiny* rynUtiLew te”o aprs”Senia jcat wsroat polarneio
mapoteaynnika absorpcji dla dwufenylu do warto«ici * 13524
( Jptlks# * 247 ne), pctieaae gdy dla btmsenu ®m >2 ( rriakit
- 255 na). Podstawianie dwufenylu grupaai aetylowj™. w po-
tozeniu orto i orto pria uwidaeonia wplyw pr”eaakouy prae-
etrsennej na widno absorpcji dwufenylu, rodetoulenie to po-
woduje snacaay Jpadek natlenia oraa zalany o™0Inoi*o charak-
teru wiiaa. Uatoaiaat widno abuorncji a duooa ¢prupaai »etylo-
wy»! w potozeniach »eta 1 »eta pria jeafc bardco podobne do
dwufenylu niepodstawionegiy 5*¥ e

Porownuj ;¢ widma 8-Uydroksychlnoliny i 8,8*—d.A”ydrokuy-
5,5*- iwuohinolilu aarowno wt,l a roatwerse kwusa r>olne£0
(tablica 2,4, rys.2), jak i w0,l a rostworae aolarotlenku
aodu (tablice 3,5, rya*3>, etwierJaono waroet natlenia ai>-
aorpcji $wiatta 8, 3* *<%uijbyctTOkey*d, 5**=lyglcaitwjilu i pjfsoaa-
ni~cie absorpcji swiatta wkierunku fal dtu
Podobne aaiany stwiordscsM) rownies w TOSpuj«e~«litifs..cht orj*—

8 dwutkietylc roroa&idStie i 1,4—diokeanie#



tfiellcoiici te wwynoss<|t

8hylroicayctilnollaa &an-dsn”irok*y-j?,5»-d»uciii-
e ariUHL

w o#l a roztworze kwasu ¢»ciacho

A na e A nc €
252 44261 256 uu>uu
516 159u 312 2 fdc
358 1659 377 5u5c

« ,1 b rcstworse wodorotieaku aodcae&o

X na 6 A m o-
252 3736 255 449vA>
335 2713 - -
353 27u? 375 Wit

v (dnusotyloforBjanldsle
Aet 6 A ma 6

315 2660 334 B3611
w 1,4-uiokaaliio
A sw 6 €

315 2605 355 «709
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Jak Ju$ podano no stroni« 20 Jakoscloso préby prao-
proaodwime prasa asrga 1 4 «y 5V reakcji DDCb s dvu
1 tréj osrtoscioeyBlI Iratlonanl *yka&atyf ;o0 najbardalej
orata Jeat reakcja a jeoas galosya (ranlLgwp «”~S$r/aalne
2 »8)e

V oparcia o ta Anma literaturowe roupocc™o badania
reakcji LDOF a Jobsb galowya w rcstworach wodnych przy
aastoaewaulu aaerogu rospusacsalnlkée orghailesnycb. dla
tego odcaynolka* Calew tych bada¢ byto ataorseale wAas-
ciwego Srodowiska da reakcji i4)Ch a jaa« oetalu,

Jaka plerwasy rospasscaalnik dla IECh aastosoasno iugr
len* ;;Cstwor fiCCe a kaylenle sprowadasao de aodaago rea-
tworu asaisraj”*cego Jeny galu* Po wytrs«anleclu rtrasato
alt» »a granicy fas kaylunWoda wytraca ale osad, co
praokroslito aastoaooaala ksylenu Jako roapasa-

Ola usxai a te] reakcji«

nastepnys bsdanya rwpflflwialalklaa byt kaoa octowy*

pronudaeno twmloglcsal* Jak pray ksyleala* Po
snlosaoniu roatsoru e a kasslo octoeyn a wodaye roa-
taoroB aaalereJ«<Acyn Jony galena stwierdacoo, ie oaad ale
vytr«oa al™# Jak rcsniai ala obserwowano «lany baray
roataoru. Mlersono aartose absorpcji Swiatta tego roatwo-
ra v aakroala 2aw = 440 aa, a sabraae a tablicy 9, rya*5
y i n wakaaaj«*, Sa «sm;ta reakcja aieday I » Jeaa-
galopa, Qftyt kaatatt kraywoj absorpcji awlatke* uadaaegc

roataoru roSai sit saecaala ed krsynej aii®arpcji &jattu
saoeco DDCh a kwasie octonya (rys*5). *lalko$<3L absorpcji



$wiatta powstatego »winsku 84 wieksze od absorpcji $wiatla
DDCh w kwasie octowym tylko w zakresie 335 « 590 no* Sle
nanot w pedanyia zakresie réznice wielko$cS~tdatia » ca
moto, by nosna wykorzysta¢ zwigzek aECh o Jenom galowyn

v kwasie octowy» do badan nad akiadon tworzacych si™ po-
tezen.

PfleoB 1 wspétpracownicy/ 57/ zastopowali roztwory
2, 2»-dwuehinolilu w dwuaetyloforaaBldzle do oznaczania
Jonfw miedzi bez stosowania ekstrakcji analizowanych roz-
tworow* Wprowadzali oni roztwory odczynnika w d.muutylo-
fornutf.nlAzie do wodnych roztworow jonéw niedzi. iioztwory
zawierajace od 40-60 5 wody wykazywaty najwleksz 4 warto$é
absorpcji Swiatta koopleksu miedzi z 2.2 3dijuchinoliisl;=
S togo wzgledu zastosowanie dwuuetylofonaaalda jako roz-
puszczalnika dla ee8,-dwuhydrokay-5eb, -d»tttiiinolllu
1 wprowadzenie togo roztworu do wodnego roztworu jonéw
O¢1« wydawato alf najbardziej korzystno dla otrzyoonla
koopleksu DPCh a jcnea gala w roztworze wodnyn*

Préby przeprowadzano analogicznie jak przy poprzednio
badanych rozpuszczalnikach, wprowadzajgc do wodnego roz-
tworu jonow galowych (4 ni roztworu jonow galu o stule-
niu metalu o = l.IcT *«) roztwoér 8#8*-dwuhydroksy-5#5* -
= ntfitiinllin a dwunetyloforasaidzie (6 s| roztworu
o otgAoniu o » I*10~*a). ;-owyfcazy stosunek objetoéci roz-
tworéw 1 atesed WiICh 1 jonéw galu zastosowano, biorac
pod uwae$ budowy sXh 1 analogig w budowie komplekséw
DDCh z Jonami dwuwartosciowych metali* Roztwory oleszano

przez 15 sekundowe wytrzasanie, satyohniast wystepowata



«mlawa barwy robtworu aa $Sotto-slelon*, co wskazywato-
by aa reagowanie skkadnikoéw w rostworse. -lelkosu ab-
sorpcji Swiatda tego roztworu alerzcno w sekrecie 275
440 70 a wyniki zebraao wtablicy 16f ryj.6

Kilkakrotnie przeprowadzone badania dawaty powta-
rzalne wyniki zarowno ksztattu otrzynanej krzywej ab-
sorpcji $wiatta jak 1 wielkosci absorpcji $wiatta*
Z kolei nalo&ato wybra¢ dtugosé fali» przy ktérej solna-
by przeprowadzaé¢ dalsza badania, Przy doborze diugosci
fali klarowano al® takini kryteriami jakie 84 stawiana
analitycznej dtugosci fali.

liajodpowiedniajsza jest aaaHtyesaa diugos¢ fali
0 ao”liwia duiys wspotczynniku absorpcji Swiattu, a aa-
yownD «ime byC wtedy wysokie 1 raczej szerokie. i>tu-
-kosci fal wylt ¢puj *cych na zbocMfc pHM ix>2na gU M N |
tylko w wyjatkowych przypadkach, gdy Bakslaa 84 bardzo
ptaskie i rozmyte, gdys w przeciwnym przypadku aa arian*
dtugosci Intensywnie Smienia siqg wspoiczynnik ab-
sorpcji 1 nawet oate bledy ustawienia przyrzadu na an»-
lityczny diugos¢ fali powoduje dule bi*d® oznaczac.

Rozpatrujagc widno zwitku WDGh z jones galu - rys.6,
krzywa 3 = stwierdzono, te widno to wykazuje jedno sze-
rokie pnksiwua przy- 4 na*  wzgladu na te, le prsy
taj dtugosci fali absorpcja Swiatta ialCfc jest bardzo aata
(rys.0, krzywa 1) dlugosé t« - 45 n» - wybrano jako ana-
lityczny. Jest una zgodna 8 wyftej wycenionym wysaagsp-
r™~ < 1 wszystkie dalsze badania zwi «zku ¢/Ch s jcta

galowy» przeprowadzano przy tej diugosci fali.



tablica 9. <«JUbao absorpcji sSwiatda sSwinka WChb

s jJam» galopa

A a A ri ob A
275 0*:,19 340 0,291
T 0,038 50 0,256
80 0,247 60 0,202
5 0,375 70 B143
90 W462 30 0,094
300 0,565 90 0,059
2 0,595 400 0,030

c 0,610 10 0,020
10 0,593 20 0,010
20 0,546 30 0,0427
30 0,330 440 0,005

Sk#ad rcatworu* 4 ZAXroztworu gala oatqge* c » 1#10*"™B
6 Bl roctwuru JXIBOF « kwaailw octow/m

ootcaenlu DDCh ¢ - 1.10“»

Uruboa. kluwaty: 1 os

Kowtvor odnoanikowyt  mas octowy



280 300 320 340 360 380 400 420 4-40 460 480

Rys. 5. Elektronowe widmo absorpcji DDCh w kwasie octowym A/
i — - T zwigzku DDCh z Jonem galowym /2%/



tablica 10« siéso absorpcji Swiatta z**i ¢ska DUCh mj

galowy*
1 X ;
1 A OB A ¢a A
<2
275 0,740 350 0,299
7 0,624 60 0,267
90 0,456 70 0,306
9 0,226 00 0*365
90 0,420
dg )
1 400 *454
«90 0,104 5 0,456
300 u,124 10 0,436
10 153 20 0,394
20 0,190 30 0,380
50 0,220 40
35 0,236 4*0 0,024
40 0,252

jttad roatworu* 4 al roztworu ja tt8n &alQ*jch

0 statm ¢ m1*1l *
6 m! roztworu uCfc * d*w tylateeeddsie

0 i“cit ¢c- lao*4 m
Graboéc kimmtjt ~ ¢ 1 ca
«2 - 0,5 «

fcostwér odnounlkowys  d»oD*tylofar»oBid



B& aolsgle wyconano proby poréuziawcze zlewajcie soodatt
roztworu jonéw ¢saln te 3aaj| ilod¢ Bllilitréw wody deatjr*
lowunwj s roztworem r>DQif by przekonac esy =fva «oda
ul# daj« zwiekszenia absorpcji Swiatta* liyaiki absorpcji
Swiatta rozcio-lczonego wod* roztworu DDOi (tabl*llfrye.6,
krzywa 2) wskdjhl  zg ni* nastepuje zwiekszenie absorpcji
Swiutta* fcielko$” absorpcji awiafcts *YEk w przy
>34 m jest proporcjonalna do wprowadzonej 11oucl ADOT

2 porodu uzyskania w czasie kilku préb réznic ni*dzy
Biclko*el4 absorpcji Swiatta kooplakau iiDCb-gal przy
4i>5 aa wynoszacy okoto 10 badmiia powtorzono 1 stwier-
dzono, ie rbéznice te powoduje kolejnos¢ zlewania roztwo-
_row* feynlki w tablicy 12, rys« 6, krzywa 4« Wyniki wyzsze
uzyskiwano zawaze wtedy, gdy do roztworu galu wlewano
roztwor odczynnika. Takt ten cczna wytlusoesyC tya, (0
w przypadku alewania roztworu zwigzku do roztworu galu,
na skutek duioj Ilosci jonéw calu w plerwozys socencie
w stosunku do iloSci zwigzku nastepuje szybsze tworzenie
Sin ™ b» »uli«jasui lloéw duzyca drobin odczynnika
zostaje zwigzana szybciej z odpowiednig iloScig uiiej-
szych jonéw galowych* Kéwnoczsénle na ryjunku 6¢ krzy-
wi 4, widaé¢ zwiekszenie absorpcji $wiatla wzakresie
500 - 360 na« co wskazywatoby na pewny ilos¢ nlezwlyza-
negu Jeszcze w konplsks 2uch* Béznica w BakslaoB abeorp—
e ji zwi¢gku przy 334 na odpowiada llosciowo rdznicy
w absorpcji ko~lakau przy 40b na* Po 24 godzi-

nach r(Sinico zisuiejszoj'» slI$*



y«Mica 11. fideo absorpcji onlatta 40 (c

wodnego rostsroru DIAh

Ana A * o« A
280 0.045 550 0,572
90 0*100 60 0,222
500 0,202 70 0,118
10 0,524 80 0,U65
20 0%418 90 0,041
50 0,494 400 0,054
4 0,506 5 0,052
40 0,486 10 0,00

M ad rostvfcru* 4 al eoOy
6 Bl roctwor» GiXk « dausotylofora na*dele

o atétenla Go e e lati“4 s
Grubos¢ kuwety™* 1l es

Boatwar odnoanl&oay« deuBetylofonaaaid
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Tablica 12» «JUtoo abaorpcji aaiaUa Kwi¢lLkn ZRCfe

s jenes caloayu

A * A A * A

280 0,880 360 0,284
90 0,238 ] 70 0,303

>00 0,184 80 0,339
10 0*215 90 0,380
20 0 250 400 0*405
>0 0,284 5 0,408
>5 0,296 10 0*402
40 0,509 20 0*365
45 0,311 30 0*285
50 0,37 40 0,201

M ai rcwtecra* 6 al M tw n £SCfc a ummttylotM M fl
., Ostez. c =1.10 m
4 al roztworu jenow gé&loayob

o atétala < * 1*10"* =
Unboéc kisaaty* 1 oa

Pratafa» txtooonlkowyi  dwuaatylofowiwrld



Ryn. 6. Elektronowe widmo nbsorpcji DDCh w dwumetyloformamidzie A/
- —u- - u-— 40 roit"voru wodnego DDCh /3/

-u - -u - - - kompleksu DDCh z Jonem galowym /3/, /4/
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Ko&ejnyw badany» rozpuozcsalidLkicza dla itUSh. byt
l,4~dioknaiu Proby przeprowadzono w analogiczny spoedb
jak przy rozpuszczalniku dhruiaetjrloiozoamidnlee= Przabieg
reakcji byt taki san jak przy poprzednia rozpuszczalnika»
Wielko$C absorpcji Swiatla ciur*fono « zakresie 27M4U bb*

Wyniki podano « tablicy 13» rys.7. Krzywa absorpcji
Swiatta wykasuje analogiczny przebieg do krzywej absorpcji
Swiatta Loapleksu, gdy stonowano roztwor rDCh w dwutkjetylo-
foraoBtldzie 1 réwniez posiada makalBaa przy 4*5 nm*

Bomolegle wykonano proby porownawcze zast™uj ie roz-
twor jonéw galowych wodt* Wyniki wtablicy 14, rys#7*
Krzywa absorpcji wykazuje analogiczny przebieg do krzy-
wej absorpcji proby porownawczol, gdy rozpuszczalniki«
byt dwunetylofonzaald* Poni&ej 26* na abaorpcja Swiatta
wzrasta, gdyz dioksan w zakresie 26* * 280 na aa \ii$caz<*
przepuszczalno$¢ n it dwuoctyloforaonlid.

Przeprowadzono te* pawiary absorpcji Swiatta kompleksu
DDCh—Ga stosuj te jako roztwory odnosnikowe»

1» 40"-wy wodny roztwor dwonetyloforsuiaidu w przypadku
gdy SOCh byt rozpuszczony w BUF oraz

2* 4*1™-wy wodny roztwor dioksanu, gdy BDCic byt rozpuszczo-
ny w dioksanie.

Wyniki dla poaiaru 1 zostawiono w tablicy 13, rys.8f

a wyniki dla poniaru 2 wtablicy 16, rys. 9*

Rownolegle wykonano préby porownawcze zastepujac roz-
twoér galu wod* i stosujagc odpowiednie roztwory odnos$niko-

we* Uzyskane wyniki podano w tablicy 15* rys.8 1 wtar-

blicy JLGa, rys« 9«



Zgodnie s prs&mXdQiazai istota© rofiuee «idac tylko
dla sakr«su 2Y5 * 31" ttm, w przypadku aa”to”o"a&ia doara
aety lofonamidu, gdyi utyty rozcienczony wod4 odnaanik
«a wlekss<* przapasscrssinoi¢ « podanym safcrosle niz czy»X]|
dwuwetyloforaaslde 1 prajpadku soatosowania dioksanu nie

obeerwuje 3ie sui“ksaania absorpcji $wiatta w podanym sw*™
krasie«

lablica 13# w»ictao absorpcji Swiatta srol ¢sfcu (&Cb

s jonas galonyn

A 78 A X ma A
*2 h
270 0,950 350 0,252
5 0,775 60 0,253
80 0,485 70 0,290
80 0,344
«1 90 0,398
o0 oass 0 oaw
, 5 0,440
300 0,165 10 0,438
10 0,172 20 0,400
20 otl] 2 30 0,330
>0 0,216 440 0,246
40 0,244

:ktad rostworui 4 »1 ro*tworu jondw galowy cb.
o at™zeniu c¢ * 1*10~* o
6 ¢l roatworu D>Ch w dioksanie
o stezaniu liDO1 c « 1.10“4 b

Grubos¢ klaewtyt dj * lIca 6" » 0*5 ca

ftoatwor odnosnikowy*  dioksan



Tablica 14« fiidoo absorpcji a«latia 40 /-0

tfodn*£0 tostworu

. BB A Aad A
MO 0*635 540 0*475
265 0,540 50 0,578
to 0,204 60 0,205
9 0*158 70 0,104
SO 0,162 80 0*054
5 1,168 90 0,059
90 0,196 400 0,035
500 0,274 5 0,052
10 0*567 10 0,052
20 0,457 20 0,w29
50 0,495 50 0,022
5 0500 440 0,080

lad rostvom 4 al Body
6 roetvoru DDCh « dlotaac|B

o atgFEmXa « = I«!-""4 a
Grubos¢ kliRWtyt 1 eo

Rostwor odooénlkiiWT5  diok.nan



A. [nm]

Rys.7. Elektronowe widmo absorpcji DDCh w dioksanie /1/
- - -u- -u- 40 % wodnego roztworu DDCh /3/

_— —-ii- - - kompleksu DDCh z jonem galowym /3/



Tablica 1%

ABN

276
80

90
500
10

70

50
40

nietad reatwero*

OMM¢ Kiwwety*

Kidao absorpcji $wiatta éwieku *£Ch
a j causai ealowyal

* Aaa A
*2 *1
0,610 550 <262
0,555 60 0*264

« 70 0300
0,268 60 0,555
0,167 90 0,409
o"N» 400 0,445
0,210 5 0,450
0,250 410 QJ%A-
0,255

4 ai rostworu jendéw Ralowycb
o stezaniu e * |.lo** a
6 el roatworu DICle w dsucot™lof;iraaoldala

o stfftantn £&Cfe e » 1.10“4 a

dj « 1 «
«2 - 0,5 «

Hoatwor odtooéalkowys 40 £»wy rostadr wodny dmaaet®lofonw

solda*
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TaMlan 15a* kldso absorpcji Swiatta

40 ~»go wodnego rostworu DDCh

Am A Am A
«65 0*802 » 6 0,545
TO 0,5» 40 0*520
80 0,5» 50 0*401
0,360 60 0,250
>00 0,590 70 0,142
10 0*457 80 0,084
20 0*510 90 0,060
>0 0*550 400 0,052
>2 0*554 5 0,049
>4 0*550 410 0,048

¢kiad rottworut 4 ad «ody
6 ol rostwcru DODCh o stezaniu bJCh

c ® 1*1<T* a
Grubos¢ kluwetyt 1 em

Roatwor odnosnikowy* 40 f-my roatwér wodny deuaetylo-
formaaldu



Tablica 16. fildao absorpcji $wiatta salutu DDOI
» Jemoo galosyo

¢ aa A Ana A
«2
275 0,850 550 0,242
ao 0,515 60 0,246
@ 70 0,290
80 0,551
285 0*505 90 0.410
90 0,272 ’
’ 400 0,452
990 0,169 5 0.460
10 0,la¢ 10 0457
20 0,18ti 20 0422
90 0,2ud >0 0.945

Slcttd rostworu: 4 al roatuoru jonC.« galovydi
o0 stetoala e * |.1iT4 a
6 al roatworu U0Ch w dlofraanla
o steftsala £DCh e < 1»1CT* a

Ornboéo fcluwety* *1 ca

dg » 0,5 ca

fioatadr odnoanikowyt 40 "-ay rostwor wodny dlokaana.



tablica 16a« ftldoo absorpcji ¢(«UtUa

wodnego rottworu UDCh

Ana A \

IM u,686 340 0,480
65 0,467 50 0,350
70 0,312 60 0,198
75 0,240 70 0,093
80 0,210 80 0,043
85 0,206 90 0,021
90 0,224 400 0,014

900 0,292 5 0,013
10 0,386 10 0,U12
20 0,457 20 0,0X2
50 0,510 30 0,009
35 0,512 40 0,008

jJttad rottworut 4 al
6 al rostworu @& a «ti¢» liDCL ¢ * 1«1CT b

Grubos¢ sinwetyt 1 ca

fiowtwoér odnotmikowyi 40 £-«gr ro*twor wodny dioksanu*



Rvs.B. Elektronowe widmo absorpcji 40 % roztworu wodnego DDCh /1/
J -U- -11- kompleksu DDCh z Jonem galowym /E/



Ryn. 9. Elektronowe widmo absorpcji 40 % roztworu wodnego DDCh /1/
komplelcnu DDCh z jonem galowym /2/
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»plyw esuism aa warto$¢ absorpcji $wiatta kompleksu ¢CCh-Ga

Nastepny» wa&nya csyimikioa, ktory nalezato uatalie,
Jaat wplyw aaaau aa wartoSC absorpcji Swiatlta koopteksow.
ftroby praspromadaemo dla takiago aaoogo skiada ros-
twuru Jak prsy jnaalarach kraywaj absorpcji Swiatta koo-
pleTraa DDOpHE Wyniki aelarana wtablicy 17 vwkasuj«*, ftt
kcoplcks jest trwe&y n badany® okrasie esami (48 godaia).
V badanym praettaiale es&sa najirlgksse procento»o smiany

aaahod»”™ w ci jga plarwsaaj godsiny. V aal®eku a tyra
waayatkle badania konpleksu praeprowadsaao po uptywie
godaiay ad moceutu amiesesnia roztworu DDCh z rostucram

jonow galowych*

laUlloa 17* «plyw cssasu aa wartos¢ absorpcji Swiatta
kompleksu DiHIh-Ga

2 JO
Oaaa mli(r)1. WigT iiu. 1 f» 49 24 g. 48 *e

A 0421 0426 3,426 0,454 ~A456 0,441 0,448
0387 0,391 0,392 0,396 0405 0,425 0,429

kolejnos¢ siewania roatworow.

Sktad ro*tworu* 4 «1 roatwora Jomowjalowych
o stMceniu e « 1*HT* a
6 na roetworu BDCb w dwametyloforoaaidBle
o at“ftaaiu DECH o w1 1€T* a

Grubos$¢ kiuwoty* 1 m

Hoatwor odnos$nikowy* dausaatylofonsaold

Diugosé fali A = 405 a«.



IHr
O

4*
2%
8«
6*

wphlyw ;u-svotint objetosci ruatworu galu do objetos$ci rastsurm
DIX% na idalkoéc absorpcji Swiatta Tcoaplekau oDCfa-Oo

- »badano Wplyw stosunku objetosci rostworu jonéw
galowych do objetosci roztworu af9*-dwuhydrcko”-5,5#-dwu-
ohinolllu w dwtt*etyl3for»s«id*io a* wislkoa- absorpcji Swiat-
ta kcnplwksn. Badania prseprowdseoo w t«u »poséb* to ilosci
jonow galo”ch i PPQ byly sans*? takie saz*, -islrmlano
tylko obj*tos6 » jiVI'-j] byta sasaartn stata. UsiC jcadbw gn-
lowydi, a w jsdnyK prsypadka saioniono atrasale UDCh.

Tablico 18* clelko4 absorpcji Swiatto prsy rotgych stosun-
kach objetos¢ rostworu jonow ;ulowych do roo-
tworu 3DOi w dsu&stylofon&aal&iie

& B-r A Prsol.
DIX* . A na
a 30EIn.18 49 24g 48g L, 10ml
«e 0.431 0*441 PP 0,437 0450 Iw 0,441

0,526 0,534 fi,547 0,562 0,566 0 0,427
6* 0294 0,296 0,208 0300 0300 14 0,414
4f 0,421 0,424 0,429 0,433 0,435 iw 0,424
0,534 ?rsy 8 ni 0,296 prsy 14
S - 10 ol X 9 10
* % “ 0,427 *o- - 0,414
NtfAonia jonc')w ga|owych* uteiwnia ittiCh deuastylo-
e » T.ICT4 = forsamidsie*
b« 2KT4 m o* 1.1CT4 f
e- 051tT* a f - i.sacrd =
«-1,5.1]J"4 nm
Gruboéé¢ kliswotyi 1 om kor.twdér odnosnikowy« lo-

Diugo$¢ fali* A 405



V tablicj Id podano wliftltoiel a&aorpcji Swiatta ictaaplefcsa
DDCh-4ia g4j *o»twdr joa—O« «wuiiowcai stanowili

1) 40 i*objetosSci fconcoaaj

2) 23 £ - -
5> 5¢,1 * -
*) 60 *

m pjcayp™Mktt, gdy *&Btw&r jondw (salwydi hlimwll 25 £
objetosci iniirnaaj a&dors>cja Swiatta jeat
to jatioak po p»ajUo*fiaia aa koncowi objeto$é: 10 el aortosé
to jo»t suiej&fta, UZ U ayp«Oku gOy rcatw&r a&ab»»it 40 £
objetosSci koncowaje

Otnjnut» wyniki &o«wod™|t optymalny* okiadam roatworu
je jt AOjt srostwcjfa joo6* gaiowyca i 6¢ " roztworu -*/Oi
« dtoaot?lofo*aaai<iai«»

? ta&llcy 13 podaao rsan&eft arniki alolkoal ae”orpojl
Swiatta koaplakatt dla poascs"sOlayda at“zen rostv»7da « row-
nych oaaaack. Szalki ta aykaatuj®, £= rownik pray rosayca
atoaunKiich objetosci roatwuru galu oo roatworu i*Ch naj-
aicka&e salony abaoryeji obaarwijo aie a ci<*gu pioroaaaj

godaiay.

tfdtalaaic sktadu kwaplakoa jon6a $alo«ych » Ufcéh

w

Stoiseaoaia aie rcstaorda barsayeh kazaplakasw £iEh s ka-
oetali trojwartosciowych (Oat 41» *e) do prawa
Tnrihmf nrrr arao dala wspoicsyaalkl ak&orpcji tyob kon~

plekoow poawalajg na aa»toao«onlo aotod optycanyeh do



ustalenia sktaEn twore<*cych. alg korcplefcuoa.

Kajstarasi 1 najcsgjSelej sto”o”on” aetod* wyro c&aala
atoaunkoi? r«ifuj?ieyeh Slctatolfeéw Jeet ssotwio kblss cl /dU
Joba/5*V e -yanaceoalc skfadu konplekaa na pouatarale inter-
pretacji kx»ys«j joba jeat aoiUw tylko «tedy, gdy w da-
nych «anmkaeh twoncy aiq tylfce Jedon trwaty rrcopleks 1 gdy
mle «achctii- rdimoic”e lob wtérne reakcje kydroll&y Im»
pietom, twcratsaia kcvjrleksu s autow i bufuru esy reakcje
poi atw im ia ligan<totf* Konkurencyjne rowam*” reakcji
wtoraycfc lub réwaoiegiycn deloreuj4kastet krsywej Joba
1 esesto wplywaj ! rtfanie$ aa potozenie jej rjakslenaa* Jus
a kastattB krsywej Joba uoftna jakesScioso oc&alé atacd -
wosel twecrs iGis& ai<j '£o*plekau, prsede we&ystklss JOEO trwar-
to6 ;* i/yra.iate przecinajgce sit] proste & douodm snace-
Bej trwaioded powetajjeego koaplelcetu 1 zetcisie salan
ci j™/ch wykongj© al$ serie rostsiarow o statej obj*lood
a aaionn>ca sawart-acia™h i<«>ch reagujacych sktadnikow,
prsy csysi 3t<2fccjiic nolarae obu sktadnikow tuaa ay< jedna*
kowe* V »iarii rostwojrow utrsyauje aie etat*, okre-lca*
ailf jcnow, praes wprowadsenie odpowiedniej ilosci rostoo-
ri aadehlorwwvm bodn lub asotaou potasu« Kostworéw buforowych
nalety n*ytm6é mwielkg ostrofaosdi* i wsatyeh lisciach,
pEjili.uski®& —»*<my buforéw «1 *P4 wirkasoac kationdw w lcoo-
Jfilefcey, co wplywa n& prscbiGE£ krsywej Joba* Splyw ¢jaian
pH w roetworach serii isefrelowych pray Ugandach mocniej-
asych kwasOw jest niesnacsny. Dla kazdego roztworu danej
serii wykonajo sie peeinry dowolnej wissci.wosd flsycsnaj,

spetniajgcej liartatok addytywnoscl Caajcfc™acloj dokonuje



al<; pomiaréw abeorpcji Awati.aj» «aatgpaie uy;reala alg
sal9;l0a<) w-clkooei padarewej oa ukladu rout#oru* «*akay—
kstxm iloéa kompleksu o ceorsti (ala koupleka6o 4©dno—
rasseOtiw/ck; powuU”a pi*y dauunlu vkroalcno; ob”taad
U~wia, ktora nalozy ;elynie od iieaby przytaczanych 11-
{ipauld« ei« .<*ajprodeid; stofena usnac»” uto-"aaak rcug¢nij ecych
Madtolkéw ir pxfaypadlai £y a * 1« c>ana wtedy uatallc aktad
aawrt « przypadku aiet>».*tycii ku™Mlek™Aar. «la ¢iigkiMoye&
»«rtoaal a* »osa tn*a»JLojaB-i interpretacjg krsywoj Jeba#
tr*ebo wl(éo poa wszigg tektt ae » rostworaa Istniaty
bardai® stoMIScOu.-* ?;uwiuiU Kodecssa “eet irtody ato-
aeaaaia poaiorda aeaerpc”i awlafcla praynajailoj przy (Meta
xotnyeai dlifoaddach iali i eatroSaod. » interpreta”i ay-
aiké»« I3W» IEGaaplukad*t » 1"Mecb-* ligsadéw n 4, tuk dia ko»»
$lakas* aliala adyeociowfex;'c& ¢ui 4la wartoad n « 1# gra-
Xlcjcoa interpretacja 1 ayanacaaalc oakdsaia krsywoj Joba
dg « aaaadaia d@?'0;liwcod** Ja&ali o roatworaa
tvoray alf tylfcr, ;0 ca »trl;zak ksaplckoowy, to pomiary ab-
oorpe”i eaiatia pray roznych diaroadacU fall nie sptywajg
na ¢olofiaaia na aykrcala aalc&noad abaorpcgi
awitftta oa akl™dLa roafcwcru* Satoaiaat « prRypadka trapoét-
lafcAleala alt*» fcoe$lakas», podary pray r<5£aych diu”oédach
fall ao&* d&w-- r4S»y prsifelag krayaaj Jobs» 00 poawala
gyanacajf¢ kilka «arioaei a»
catate &OoOwarxi do osa tfiBitfua btuauakAi rca”nj «cych

aetod”, 4*ai aateda atosuoka« aolai;v'civ >U/  aaaywana i » -
aisl lastodf aUATiii»lsosaala sj/~ktroiota”trycaaego» JJo&* ear

2#%aq toj] a*tody joat proatcta, kidra coctuija sarnino



prz> prewadaezila osa.aefu¢ Jakt i interpretacja wynik”™n, Metoda
tw ¢C3t £_£ca«™ltle korcyttna » prsypadku pracy s trnabyntl
kCEpleksaail, pr*y c/yvia* pmolfleditwlf do satody

si™yeiil 8vig) 5 &i$ do ukkMiov e dui/ca liaabucb kooidyzu®
ay"nych/' jVe W aetodale atommk”~w molamyoih dokomije Oie
po»iar$w absorpcji sSwiatda pyty odpowiadatoj d¥u”ouci

serii roatwor<Sw o0 stuty» ste&mlu Jednego skkadnika, naj~
?*esSciej jjonu. aotalu i wtaaej* ateSenlu drugiego uktadnika.
Ctearatteryatycanyia dla danego wykrean Jeat punkt tataoania,
ktdéry odpowiada stosunkowi rea”al-jcych nATiitnlilie. Charakter
¢crwebiejp kraywej kolo ptmkfcu satu&rnia salciy pd uieikoaci
atatoj wAetrwate*?!* t? pBSypadfca berbcmnych ;ubatratie

i tsote] statej nietrwato/»ci »ykrea eale&ioodel absorpcji
jvrlatda od atoaunku BCXaru3£0 neta], Ugand praebiega pocs4t~
krono prostoliniowof warcat ste£cnla koaoplolsni Jest propor-
cjonalny do werostu ateissttia ligaada. V punkcie odpoaioda-
j*eyw attadw | stecbioeatrycsmemi badanego kompleksu wyetij-*
poje Mjrmmj punkt aa}anonim 1 Aalazy warost stezenia U -
Janhi prawie nie wptywa aa i&long at™~fonla kceplekau 1 waroat
a»swr?eji Swiatda« V fBESypadtta duAych réznic wopotcsynaikoti
absorpcji poni®*dny kilim t*>ra*eyai alqg kocplekaaral a tkfte
tu&ych rdotoic wich atagychj. aietrwatoaei, wykres praobiega
W postaci linii, tawanej 0 x6imvm pochyleniu poascze~dInycb
odefak4w wa&lecéecs oai X i mina wtedy wykryé atosunki re-
agujiccych sk¥adnikoéw dla. kilka tcsspleka&i« Ha trudnosci w tar-
etcscTTsnitt tej setedy napotyka si$ podczas badania koc™lek-»

a0w silnie adysocjcnimycli. Sytaoa aa wtedy leastalt kraywej

wypuktej bas wyra*4iego punktu aat«mania«



B 1ltoraturaii upiaaao a* r6»uia2 ¢caxa ¢alady crptjin&a®
«Mtaianla iKiaait *r»aiy«h koafl*lc ¢t» fcwortieyeh al™ « ros-
toa™M*« &K to a»y*I1* alaloae waxXaat'j stated 1yi»]
opiaa»yui** Do nloki aalaily wotoda 63/, sietoda ato-
ouoka nacbylei Bar*Bgr*a 1 .-JJwAngft Gf9 ssetoda logurytaic»-
nft tattd i Ir«ic&y£iV or>«s in»»*

uui«d«Biur akiadu kofplekcm 8, 6»~d*ubydroik*y-5*5*-dwu-
cfaluiolilu s gal«i(111) mtoa* sniaa cl ¢shlyefc ;oba prsapro-
uaat&oau IXi* rus; 26w jorafa ssclali: 1 srarl”™ku r6 & -
«4 l«1#"* »e pwAwtfa Rbsorpc.l1l Sisriatia AofcaaytMM prey
diwrooct fall 405 am. * aarlach rr>@twor<Gw KtrrymywrnQ art>
&t aii* jonou™ (w* 0,1), prsas otoaonmila r"«twni a»o-
tan« potautu

n pjraypadcu uutalaaia ak™adts V.mple&su ¢«tod* atoauxskd»
wolurnych apor»]4eoao -*ari™ xuzlncvrfa o atalym at$4ualu
«Kitalo 1 tartauityBi ot™Ne*» odca™nnika,, pray csjia a,8*-dwu~
hydjokay-5,5*-dwuoal»olll gwpawww 1 Ala jednoj suril
« dwi-iCKityloror»?iidfciie, Ola dru™icj v dioLaasia« 1"aa&a 6 *
alariorpcjl awiatla dokony**anc pray dlngoAclach fall 560
1 405 i, Etfunloi v t«j aetadsie aaehonyssa®© vtmkn ailq
JoNca vian\iv>n% { u = 0,1) prao* atoucmaule ruatworu aao-
feexva pota-iu.

ffyaltl UsdaA pr»cdiiia»ioia) w tahllcach 19,20 1 21 1 na
ryo« 10,11,12«

UatiJoae stoamkl raagaj icych. sfc&aiu&sfe >oawalajt* aa

prayj*oia aaat*pujcrCypo sklartu dXa fcocplelcenl
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Sa podatoik budowy U*8*dwu i iyur »5*“ciaaclxiiiolilu
1 skiadu tooaplekau ooédna pn™puasscauac9 Ae struktura ba”
danogo tawfplefcan jest a™WXocX&mnm do struktury kosaplefcaam
fcwiwrtoéeciowych cetali « 8#3,-dwhydrokay-5t5**3udbino-
Ul«b( otr* ) i jcgo budowg aoSoa priedutual- poaidas”a

W MO

0"



Tablica 19, Zalotnos¢ absorpcji a«latia od itogistiEB
ooloodgo VDCh do aa5*
Batoda «alan cl tEtych

W e K absorpcja Swiatta

L.p. ml X A= 40$ m
(Ga5*) & (Di;Ch) «
e j«icr4 a

1* 0 10,0 0,037

2. I# e 9.0 0,126

% 2,0 8,0 0,224

4% 5.0 7,0 0,322

5. 3,5 6,5 0,372

6. +.0 6,0 0,422

TH# **5 5,5 0,4(4

8. 5,0 5,0 0,381

9. 6,0 4.0 0,282

10. 7,0 3,0 0,2ta

11» 8,0 2,0 0,133

12* 9,0 1,0 0,065

13. 10,0 0 0,0Crr

Qrtiboéé kluwetyf 1 cs

fcoatwor odnoaalkcemyt — dauoetyloforiaaiald
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i
Tabltea 20. zZalmitBDaé absorpcji \latia od utouunku

solowego ligandu do netaln

etoda sslarecskowania apektro/otO>etr/cexi&0

liestwor Eostoar
wyijsciowy wyijéeiow,
oa”iacrSi rzucti,Dicrt -j- Kmd{stm
ml flt

X. 3 0*3 04 0,070 0,074
2. 3 1,2 oy 0,111 0,120
3* 3 1,6 0,8 6,155 0,170
4, 3 «*0 10 0202 0,226
5. 3 2,4 1,2 0,251 0,292
6. 3 2,8 1,4 0,264 0,3W
7. 3 3,0 1,5 0,274 0,3Al
3* 3 3,2 1,6 w298 0,340
9. 3 3,6 1,3 0,274 0,313
10. 3 4,0 2,0 1,286 0,326
u. 3 4.4 22 0,290 0.324
12. 3 4,8 24 w290 0,322

Grobowi kiuwety* 1 ab

Fu»twor odaoaaikowyl &euBBtyloftormaala



10 8 6 4 2 0
m GB* - —>*m OOh

Rys. 10. Zaleznos$¢ absorpcji Swiatdta od stosunku molowego DDCh do Ca3+

Metoda zmian ciagtych

3+

Rys.11. Zaleznos$¢ absorpcji Swiatta od stosunku molowego DDCh do Ca
Metoda miareczkowania spektrofotometrycznego
a/ dla A= 405 nm
t/ dla/\.=390 nm



Tablica 21» (aleteoéc absorpcji Swiatla od stosunlca
«OlOMgO ligaty do aetals
Katoda Bdarecskoeaala apelctrofotoaatrycgnagp

Ecfctweér Bostadr absorpcja éalatia
wyjsciowy «yjadoay
LP.Oan.ICT4 m DDCh 1.5%10"% A-30C za A-405 as
mA al

S 5 on 0.4 0.081 0.uU68
2. 3 M 0.8 0*122 0.132
5. 3 1.6 0.8 0.162 0.182
4. 3 2,0 1.0 0.210 -.238
5. 3 2.4 u2 0.234 V-.274
6. 3 2.8 1.4 0.261 0.308
T. 3 3f0 1.5 0.285 W.325
8« 3 3.2 1.« 0.264 0.304
9. 3 3.« 1*8  0.267 0.318
10« _ _ px_ 4.0 2.0 0795 0.334
UL 3 4.4 2.2 0.293 0.335
12. 3 4 « 2.4 0.294 0.335

Grobod¢ ki—atyt 1 tm

hemtwé&r odnoénikowy*  dioicac
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+
Rya.lIR. Zalezno$¢ absorpcji Swiatda 0d stosunku molowego DDCh do Ga3

Metoda miareczkowania spektrofotometrycznego
a/ dla A = 405 nm
b/ dla A 380 nm



& onsiail ¥i

WHIMGIX Justa GUMOWCU Z DDCh



Haste2mym badanym ;omb byt kation g3JUm(UU)e
Sndsnla piupromdiMO w analogiczny apoadb jak * galea.
O» vodnego rostwora jonow glinowych (4 ml o «tecnia
wwtalu ¢ « |.1iT 4 w) dodano rostwor 8f8x»-daaifaydrok”y-

S SHhmfttdnolila wdwucetyloront*aldsls (6 ol roztworu
JD(h o ste&enin o * WDWST” fii)# ostwory nlessano prses
1$ eckuudowe wytrstsanlru Systgplta aniana barwy rostao-
ru na jasno $otto-sl«l«XHt co wskasywato na rea&ownnlc
ttkinftrty”w v rostworse. Po 1 godiinie g ai» " wiftlkofy
absorpcji Swiatla tego rostworu w sakresle 275*450 nn*
Syalkl sebrano wtablicy 22, rys. 13*

Kospatruj*c wldzso kompleksu fiDCle s gllnesaClll) rys«15,
stwlerdsooo, te widno to wykasuje dna ow*almai prsj
541 nn oras prsy 390 na.

Zbadano rownlei widno absorpcji swiatta konpleksu
DD » glinm (Il) stosujgc rostwor 8,8#dsuhydrckfiy-
5,5*-dwncblttollin wdioksanie* Inrunkl 1 ilosci Swinsku
byty annloglcsne jak w badaniach gdy rospusscsalnlklen
dla DDCh byt dwunetylofomanld* iynlkl pomiaréw absorpcji
tego rontweru w sakresle 275-450 na sebrano wtablicy 25,
rys. 1l

Widno konplekaa IDCh s gHnea(lll) w dioksanie wyka-
suje wyra-ne rwlirsla— prsy 540 as oras prseglecle krsy-
wej prsy év9© na*

Z porownania tydi dwoéch aide komplekséw UDCb-*I w row-
nych el”~> ;c a dwucetylofornaaidsle
tworsenie korrpleksu prsebiega lepiej nli a dioksanie*

kociary absorpcji Swiatta dla obu rospuascsalnlkéa byty
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dokonywane w takich samych warunkach, a wielkos¢ absorpcji
Swiatta pray utorowaniu dwuBCtyloforrauzoidu byta nieco
wlekssa (o 10 Ji) ul§8 w przypadku stosowania dioksanu* Bar
tcraiaat wielko$¢ absorpcji Swiatta wmaksimum prsy 540 na
je»t wwypadku stosowania dioksanu wiekasa niz prsy sa-
stosowaniu IMFmMPoniewaz pakallsua to (prsy 340 aa) syat”-
pwije bardao blisko aaksissua saaego 3,8*~dtsuhydr9ka2r-5»5*-
dwuchlnolllu, wakasywatoby to na wolniejase reagowanie
jon<sBw glinowych s PIDCh w dioksanie*

Jako analityczny d¥ugosé IRl wybrano 390 na 1 prsy tej

ddugosci fali dokonywano dalssych badan*

Tablica 22* Wdrao absorpcji Swiatta swaU|sku OCh
» jeans glinowym

OB A na A
275 0,865 360 6,296
80 0,458 70 0,290
5 0.242 80 0,298
90 0,174 4 0,302
300 0,184 8 0,304
10 0,230 90 0,305
20 0,278 2 0,305
30 0,316 6 0,302
5 0,333 400 0,296
8 0,341 10 0,266
40 0,345 20 0,218
2 0,345 30 0,160
5 0,340 40 0,110
50 0,324 450 0,070

Skiad rostworu* 4 al roztworu jondéw glinowych
o &g&nM. ¢ * 1.10~4 a
6 al rcstworu DBCh w dwuraotyloforaaaidsle
o stezaniu SHCh e < 1*10~4 a
I ca Bostw*odnosnikowy dM MtyloAmHid



Rys.13.

Elektronowe widmo absorpcji

kompleksu DDCh z Jonem glinowym

«



¢cabliea 25» 1ldso absorpcji awlatia awl”™aka DpDucki

» Joncs ¢Linowym

sa A as A
275 0,709 560 0,507
80 0,541 70 0,284

5 0,206 »0 0,278
90 0,176 8 0,272
500 0,197 90 0,270
10 0,246 2 0,268
20 0.294 400 0,250
50 0,552 10 0,212

5 0,551 20 0,164
40 0,561 50 0,112

2 0,560 40 0,071
50 0,558 450 0,040

sklad rcmtworu* 4 sl roatworu Jonoéw glinowych
o eteianla c m L.IQ ~*a
6 nl rostsom bpDQx w dioksanie
0 stcaanlu UDCh ¢ * KIO*'4 s

Grubos¢ kluwetyt X es

Eostwér odnosnikowy dioka«

Sa&tQpoie abadano wplyw esasa aa wielko$¢ absorpcji
Swiatta koopleksu ROCb-"3..



Rys.14. Elektronowe widmo absorpcji kompleksu DDCh z Jonem glinowym



tiblki 24« *&tyw esaoo aa mrtoéc absorpcji Sniatda

kompleksu ODCh-Al

Cus 1 goda* 7 soda* 24 goda*

Dla at?&* c A 6,276 6,558
- e C *1 0,271 - 6,350
e o oj W, 55» -,594 6,66u
e «, -,555 6,596 ~,645

faianinn.t kolejnos¢ zlewania roztworéw

Sktad roztworu* 4 dl roztworu jonow glinowyfet
oslft* ¢ » LICT*b i Cj« 2.10*" a

6 «1 roztworu 18K& a ti&Jt
o Stei. c e a i cx« 2*icf* a
Grubo$¢ kiuwety» 1 es

odnosnik* 1w

przeprowadzono préby dla dan ntton glinu wykazuj«*
waroat oboorpcji «wiatta kompleksu po 24 godain&ctu
Saroat tan jeet wiekszy dla wySazego at<;,fEenia glinu*
Saiadcay to o wolniej&zya a atoaanku do gala witaniu
glina w koapleka a CDCo*

Ebaaocaesnle przeprowa&zona badania zalany kolejnosci

roztworéw (tablica 24) wykazaty, te zmana taj

kolejnosci aia wplywa na wielkos¢ absorpcji swiatta ki®o-

pleksu DDCb-*I.
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Ustalani« skiada koapleksu 8f8*~d*«hydroksy-5»5,-t»uefclno-
111» s gHaw (m ) prseprowadsono »etod* salon ci *“tyda Joba
dis dwu aty*en rostworow wetalu 1 sel yskm l«lo"*n 1 2«ItT*n.
Penlaréw absorpcji 6slatta dokonano prsy diugosci fali 3%u os*
V seriach ro*tworow utrsynywano staty sity jonowy (a » 0,1)
prces stosowania rostworu asotanu potasa«

Woparsyftadku ustalania skiadu ;ucrpleksu setody stosunkow ao-
lamych spors dsono serie rostworow o statya atelonlu Detalu
1 Balean?» otQenlLu odcsyualka w dwuoetylofomacilcisle. Foala-
réw absorpcji 6wlatta dokonywano prsy diugosciach fali 370
1 390 obi* Réwnie! wtej aetodsle sachowywano staty site jo-
noey rostworow ( u « v,l) p*rses stonowanie restworu asotana
potasa« Synlki bwdfli przedstawiono w tablicach 2$, 26, 27
1 na rys« 13 1 16«

Ustalone stosunki raagajycyeh skiadnikéw poswalajy aa

przyjecie ncstfpujycego sktadu dla kcnpl ekap»

a jego tiulnm boSm prsedstswl¢ onalo”csnya jak dla gala



Tabllca 25. Ul >toosét; absorpcji Swiatta od otosuoka

molowego WQn do *1/M*

M lodn lartad el”jcb

¢»feaorpcja tolatta
> - 590 a*

e floch (413%)> (fiPCfc) «
ta "l -~ 11iT4 a
kluagf 1 cs
X « 0 10,0 0,057
2. 1.0 5%0 0,065
3. 2,0 a,o 0,141
4* 3*0 7*0 0,246
% 3+*5 M 0,261
6. 4.0 6,0 0.265
l o 4.5 5%5 0,242
6 « 5*0 5*0 0,2X3
9+ 6,0 4+*0 0*115
10« 7,0 3*0 o»155
11+ 6fO 2,0 0092
12, 9,0 1*0 0,055
» io,o 0 0,000

Gruboéd Kkitu*«ty* 1 ca

Eosttféor odnoo6&lkoeyi Uwuat#fc>loforaoold
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Tablica 26. Zalotno$¢ abacxpcjl sSwiatta od atoauaku

Dotowego DiXih do

Katoda salan cl *; £yck

Afcsorpcéa Swiatka

a « 0 xm
I»«p» oinal (¢15%) o (jBPOI) »

“ & s 2.1u~4 a
kluweta 1 m
1. 0 10,0 0.076
a. 1,0 9.0 0,240
3. 2,0 8,0 0,585
4+ 3.0 7,0 0,462
5. 3,5 6.5 0,516
6. 4,0 6,0 0fi>50
T. 4.5 5,5 0541
S . 5.0 5,0 0,i>42
9. 6.0 4,0 0,460
10. 7.0 3.0 0,550
11. 8,0 2,0 0,250
12« 9.0 M 0,110
13. 10,0 0 0,000

uruboac klawety: 1 aa

Robtwér odnosSnikowy* dwiaetylofomaanld



Tablica 27. Naleanoée absorpcji $wiatta od atosuzUca

aolowago ligaadu do metala

-fitoda aiarserkowania apoktrofotoootrycaaogo

Kostver hcrtwor
*Yjécxcenrrr wyjSciowy <%
AlNlI.lcT4 m DMi Xp5.1CT4* T ~n %370 ob A »390 o8B
m | B I

X « 3 ~|8 0,4 0064 0,074
2. 3 1,2 0,6 0,096 0,107
% 3 1,6 0#6 0,X23 0,135
4* 3 2,0 1.0 0,X54 0,17X
5. 3 <4 M 0*176 0,198
6. 3 1.4 3,2X0 uz227
7. 3 3.0 1.5 0,220 04239
0. 1 3 , 1,6 0,224 0,238
9. 3 3.6 1,8 0246 0254
10 . 3 , 2.,w 0,258 0,258
X I« 3 , 2,2 0,260 0,256
12, 9 4.0 2 .4 0,264 0,250
Qnboéd U ii—tyt 1 os

Rostwar odncs$nikcnyt drruDOtylo forrao”id



Rys.15. Zalezno$¢ absorpcji Swiatta od stosunku molowego DDCh do INES
Metoda zmian ciegtych

Rys.16. Zalezno$é absorpcji $wiatta od stosunku molowego DDCh do Al
Metoda miareczkowania spektrofotometrycznego
al/ dla A =370 nm
b/ dla A =390 nm
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Nolejnyic baé&inyia jonoa byt kation (;3Iusa(lll). ¢Jadania
prBoprowacisonr w aualoglcany apoa6b Jak s galaa. Do wodnego
2oatworu jonéw calaaowyck (4 cd o at-¢t* netaiu o « X .IflT~a)
dodano rostwoér 8»8*—dwuhydroksy-5»5*-dwuchinolilu w 4wo-
aetyloforeasilditie (6 j«1 ssch 0 » i ¢ * 1lu“4 a).
Joctwory nliaiim o wstrs™aaj¢c kolbkag. iyat®tpila ««Ijmmi
barwy rvatworu na oliwtoowo-olelcsfc*, co wskazywato na utwo-
rzenia aie fccspl*kau. Po jednej (odalnlc saieraono .»ielkoS$o
absorpcji, ¢wiatka tego rostwurw w sakresl!« 2?$p’\uu mar«
Syulki r*ibr*ne w tablicy 28 rys. 17.

Howpw»t2V jAe widm kor;>le*sau i-*DCh * ;olaRotd(IXX) rya.l17.
atwler<bMjBO# i» wldcco to /tasu j© dwa :saksi&iat prny >80 na
ora» pray 480 md.

V csajle badania «;da* absorpcji Swiatta koopleksu DDCb
o fieli#m (X11) proy aasto”owaalu roztworu &, 9*«daotoydrokay-
5 5*-d %/ucklnolilu w dlojt*>uzile atwlerdsono, ¢(0 po godalalo
od aonentit olania obu rortwordw wypada osad. Jtud wniosek,
§e waany rostwoér dlokuicm nie respusseaa koepleksu DDCb-Fe.

Jako analltycsn*i dtubaé¢ fali wybrano 480 na 1 pray taj
rtturodéci fali dokonywano dalasycL featian. 9 auikalwym pray
3BG m wielko$¢ absorpcji koapleksu jest wlekaoa, alo wiel-
ko$¢ absorpcji 4w iatta *a©«£0 DDCfc dla taj dtugosci fali jest
jea*cae duia.

Badania optywa eoasn ca wielko$¢ absorpcji Swiatta nie
wykaaaty «wian wielkos$ci absorpcji po 24 godzinach,
itwierdzono réwnieit te oalana kolejnosci siewania roztworéw

nie wpltywa na wlelkoso absorpcji swiatta kompleksu.



Tablica 28m VXOmc abaorpcjl 6w iatia swt*skn UVCh

m jonami ¢elaaowynl

m A na A

275 0,955 380 0,314
ao 0,720 90 0,304
90 0555 400 0205
300 0,434 lu 0 *t#
10 u,>58 20 0,231
20 0,330 30 0223
25 0,323 40 0,215
50 0,316 60 0%¢ 39
35 0,312» 70 u,250
40 0,374 75 u,257
50 0,300. 80 u263
60 0,294 90 v,256
i0 0,306 500 . 245

Sfctrid roRtwcrta* 4 rostworu Jooav éelazowych

0 ate&onliln ¢ * 1»17~* s
6 «1 roKtwora DDCh « Jwuaetylcforw M sldsle

o «tleniu DBCh ¢ * 1«10~* n
Grubos$¢ kiuwety* 1 aa

itostw 6r odnos$nikowy* dwulLWtyio fornanld
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Rys.17. Elektronowe widmo absorpcji kompleksu DDCh z Jonem zelazowym
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Ustalenie skSadta kompleksu 8,8»-"sahy”-rokay-?,5'-dw u-
ehlnolilu s ¢elfjuns(lix) ratod* auaian ei*ijtycli Joba prme-
prowadsonc dla at"&enia rofctworéw cefala i swi *sku
I*Id"* a. Pomiarow absorpcji $Swiatta dokonywano pray dlu-
KO id fsflLl 480 nrr.

- seriacfe rnstworow «tssyayswao sta 4 aite jenowga
(u» 0,1), prsos stosowanie rostworu asctaau petom.

V pr*ypadk» ustalania rsktads kaaplet.su m t& lg stosna-
té6t aolar*yct spers®dsono seslft ;.o0*tsa& fa a "W jT 1 »teze-
niu netalti i sraieaayn stf&eoiu odczynnika rorpuasesonaco
« dvtraetylofon£3iaidslo. “naiar¢* absorpcji ¢«iatta deko-
nirwan* prmy dturos$ci f Ii 490 i $00 aa. LéwnieZz w taj ae-
toJaie sadiowy”a&e stal 2 site jenot** roztworow ( u « &»l)
prses stonowani« rost;?rru asota&a potasu*

fyniki badar przodcta&tono w tabllcoob £9» 30 1 na
rya. 18 1 19*

Ustalona "w a M reagujicych sklidsikéw poa*alaj% na

Tjrsyjeol® naat .poj *csfc Jktadu dla kosplekfmt

i«2 (CIWHLIH02) 3

a jego budowy aotna praedatawlc analogicsnya jak dla galu

™sni*ssy® wsoraat






-tablica 29« absorpcji ¢viatd& od <to”™ulcu

oolowogo (DCh do *e**

Hetera sailan Aicu#voh

Absorpcja Swiatta

Pxxx RV m4”"aa
L#p*
B I al (frrr> 4+ {7vih} e
. S.icf* a
Xtuwetfc 1 eta
) 0 X0,0 0,020
2 1,0 9.0 0,10«
3 2,0 a,o 0,340
4+ 5,0 7. 0.44£
5. 3.5 6.5 0,49¢
6 4.0 6,0 0#" 0
T* 4.5 *5 0,488
"0 it 0,440
6,0 4,0 0,33%
la* 7.0 0,251
11« 0,0 2.0 0,169
12« 9,0 1.0 0,j96
13. 10,0 0 0,029

HovtwSr odnos$nikowy dHUTOtylofonunld
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Tablic* 30* ZalcSno$¢ ab»crpcjl swiatta od atutrunku

aolcwego Uganda do setala.

téetoda »larccrkox&nla apektrofotoaatr®cf®sgo

wiseiony  wyrbary toaraza M aas,
|*+ F*5 1.1tT 4 » ppch 1,5.10 *% -A-Houal> ¢ *500m
aft al
1. 3 0,8 0.4 0,055 0,052
2. 3 M 0.6 o.oee 0,074
5. 3 1.6 u,8 o,no 0,104
4 3 2.0 . 10 0.136 0.129
5. 3 2 .4 1%2 0,168 0,158
6 « 3 2.8 1.4 0,183 0,173
?. 3 3+Q 1*5 0,1*6 0,178
3 3,2 1,6 0,179 0,171
9. 3 5*6 1+*8 0,18a 0,182
10. 3 4*0 2,0 0.181 0,176
11* 3 4 *4 2*2 0,183 0,176
12« 3 4 R 2*4 0,184 0,176
Gruboéc kluraotys 1 ca

BostvEr odnosSnikowyt dmeet®lofoxooold



ml Fe3* ml DDCh

Rys. 8. Zalezno$¢ absorpcji Swiatta od stosunku molowego DDCh do Pe3+
Metoda zmian ciegtych

Rys.19. Zalezno$¢ absorpcji Swiatta od stosunku molowego DDCh do Fe
Metoda miareczkowania spektrofotometrycznego
a/ dla A =480 nm
b/ dla A=500 nm
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b wyniku prseprowadaonyob biadaé¢ atsiardJM mo, 0 b#8 *-
dwuhydrokay-5,5#-d«ucLianlll reaguje « odpowiednich roa-
pu&scgalnl kacb s jonOEsi galowy»!f gliaowycl. X (*la&onyzal
W;elsle okre$lonych. atofiuakacii otectiicaaatyycaujfcli.

Xia podstawie badan otraynan”rcb «wt*kd» atw lerdaoao, de
reakcje wynlanionych jonéw aaehodag w d "u sodalny*

¢thadalM) r6w niez, £e otrayaane potaeaenla 6,8 =-dwubydrekagp-
5t5*-dw ucaiiialllu a jonaal ;¢;Linowymi 1 feelasiowysl a* trw ata
Welagps 24 godaia, a a Janami, falowyial 48 ;jod&Ln.

lietcdaal* mian ds*&Xycti Joba 1 alaroeskoisania spektro-
ftUactryam go stwiwasaiu llosel&wy praebieg reakcji«
Badane kationy tréjw artosciowe galu, glinu & f£elasa reaguja
e« 8,8,-dwirdroksy-5*5#dwuchl»eliloo a atoeunka t»tee&io-
oetrycany» 2«% Otrnynany w wyniku badan stosunek oetalu
do Uganda Jest egodny a praewidywauiaiai, wyaautyni w opar-
ciu o budowe drobiny 8t8*-dwuhydroka3-% 5*-dwuetiinoiiluf
aaw ierajtc * dwie aolotw ¢rcze grapy wodorotlenowe 1 dna do-
NOrowo aaoty.

Ula odpowiedniego pr. ©biega reakcji dobrano dla 8,8»-
dwuhydrokoy-5,54dVEMfi>INoXIlu roapuaacaal Alkl orgunicana
nl63saj>*ce ai$ w kasdyn atoaunku a wod™

iodna roatwory jonéw galow/cb 1 glinowymi reaguj**
= 8,8 »«-dwohydrokay-5»5»-ditmchlnolilea wpronwadzonym aaréwno

w dwtanetylofOmnoidale jak 1 Wdioksanie. Jakosciowy praebleg
tych reakcji jeot analogicsny pray aacbowamin takich aaaycu
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oearuakadw reakecji, boa wagledn aa atcaowuoy rocpusce. ulnilu

ffswtait krsywaj abaorpejl swiatta Jak 1 wlalkodo ab-
sorpcji éwlatla w rakalean* dia wnépfew 8t8*-dvwuhydrQkay-
5,5#a*uchldolll» m Jonem £alowy» a* aualc-cicsne dia ote
3badanych roayuaae&alnifcow.

etwiordaono r& tnl& i, 4a badana « rostworacl awduskL
8re-dwuhydrokay-1,5*-3”ehinolilTi a Jonasl galotas!, gli-
nowani 1 lelaaowywl w”kawgwaty nalwlelettUi wartos¢ absorpcji
Swiatta w cakalBacb w 4~-wycfa roztworach wodaycii*

1 o»twory »aalerajjee badano kosiplokay apoinlajc* prawe
Lacaberta-Ueora dla jmdw galéw ch, gliauwyci 1 ¢elasujwycfc
od kilka do klUwurtu r, »
toad lu al.

-t e M-t - 9«r SPtiVjftft, atAtignni  *e4»
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H* po&jtawie I*mjch llteraturoryén o0;*5-?%icaio stoaoaan»
w analiste nlaeargaaidanej cdcskyualici or&uniasna saftioraj”ca
dcaoxovr/ a*ot i ffolatarG&'« ¢ru>* sodoratlcucwi* ~urctao
<luto SNOCAUNAO w aoalislo posiadaja o&czjmDcl thorsee
f teticnail pottottiaiA tyjm so11 «eanttre icCrulekeowycU,
M oilioo$s wutwrivmia prasa sol ptsfc orgauicany ocli «eon ttra
kortpler*3o0”3j umrvmkomma Jest pOQladanlIflB pzaum odes”omik
tiielststj-iscj BTupj UMugrowel i grup/ aolotw 6rcaej.

P.otmoAei petre»«n typa ©cli *esi& *trs fei#iplokacwyck wy-
tEon/st"Roio sa cagoto w raallslo kolcr*trywBnele

"e ar*anyefr X ateaowanycb. « dunlk*!» ultor®aicanej odCB”"a-
iiikor organie«nych aaadLeraf”*cycA te.oroay i aelotvfires*
grape wodorotlenowy cnSvA.w sBCte”®aw o 8-fc;rarolcayei&niaiii**
N.edstardcnc budowj yotratn 3-hydrcka/clOrtjiny £ kationa«!
oetali orar »aaady jej ate*t*«nia v zJLeor*a”uamJ anallala
uipo»el, ot"etosciowej 1 :*olcry»etr7csacii3j*

iraatepnle cradwiooo ssetody otrsgug j?aoia & 6*-dm i"drckay-
5,5*-dwid|.inc|||u (DVCU), jerc i&abeisrcaci rtsyesae X cke-
mleme« 2vi/|*fek tan aawiova « ArcM ri* dma donorowe u&oty
1 «fcrie ~olettrércra grupy a’~rcSLa”lowté* Ba. pedetowie literar-
tury cmfalano Aotycbczac otXKywsmo v stanie OtaHym swi*Lki
PDCb « kationami tlwu- i tr*wartedciewyRd« Zbfttome ijtaanoécl
tyeu *wl<**«kr dooed*", (0 potrcaeaia t* nalei* Pr pPo~
1 ¢,cae¢ M m itn fcoael*ksowycii.

Uftywmy « dalaaycb bldiaiach ¢1)Cb otra™aaaao Jdds™ * opi-
sanych « literaturze oetod« V tej metodale ODh otrayouje ai*



Jako produkt ka&eoa&r antoredt naatepuj”ch ayntesi

l« fttrr,/nonie 4,4 »-dt"i&ydru& .jyd~rffaylti s dv*ichl0OTOi70darfcu

2* ritrocftu*le *t4*~&<IWfoydrokaydi*X«iylu
5. BedMBt*l 5*3,~dw-¢nitro* 4*4 *-deah ,/drokaydwilU'<sx*yiu

4* -jyn\G&q OKrouppa

Wobec braku w lltexaturse praeplau preparatywaeGO dla
drnglej 1 traoclej ay&teay cprucowano s& caeg& otok po-
sV«porania nitrowania 4f4*-d«utjdrokaytimifac;ylu eraa redukciji
otrsyB&nego 3»*-dw unltro-"***.dmikydrokaydwufaaylu.

Badanie esyatoncl ctrs®"ronego *wl<*sicu pzreprowadsene aa
drodae chrom atografii elankcwaratwowej dobierajgc odpowiedni
a*corbenf 1 rospcescs& lal'!» lIdcrtyfikac¢je PDCh przeprowa-
dzono przez pcrdwcaale 0+*Stfaydi pcaet otrsyoenogo a podcaer-
ulani wldar. absorpcji ¢«¢litZa DDCb a danyni literaturowymii.

Otra”“nano tzidraa absorpcji Swiatta DDCh a nadfiolecie
1 Swietle uldsla& gya w 6ro Jwrrloku kwasnym i casadowym.

PO dobraniu roapuaaoaallailcow organicsmydi otrsycano widna
abjerpejl sSwiatta DDCb w nadfiolecie 1 $wiatte wi&sialny®
w tyrti *o«pw*sesalntkad4h. ttaycltane widma DDCh cod6uloao 1 po-
rownano a widoaui 8yhydyokaychlJ.no3.l ny>

ty dolanej cagucl pracy dobrano takie rospuaacaaln Ikl dla
PDCb, by mo&ati praeprowadBaé reakcje tego shl *aku s Junanl
k*ulowy»i, ¢(tlnow ~ul 1 £eloj:owymi w Arodo ?iatu wodny»«

Ba podstawie otrsywanyeh widm absorpcji ¢w iatta rosstwordéw
pOt<8esetf DOCh a Jonaul galowy?»*, glinowymi 1 Selaaowynl wy-

brano Unie aaalltyesae, prsy ktéorych dckonyi*an© dalasychb
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badan tych pot*csen*

Zbadam», Ao kBSttatt krwysaj absorpcji StfLatta jak 1 wiel-
kos¢ absorpciji jest w prmypttdku iewl (Eto ADO ~p | tafca saaa
w prwyp&3ka nftycla jako rcapoasosalaika dla DDCh dmi&atylo-
fonaaalitt jak 1 dlofcami.

Obadano wptyw c«asu na wrurtoa abaorpcjl swiatta otrsy-
eaanych poi ¢cseté jonéw salowych, glinowych 1 ielusowych
x PPClu

Pla jenow ealowyct. shadano «ptyw stosunku objetos$ci ro®-
tworu Jonéw galo\iyeti do objetosci rostworu PDCh aa wielkos¢
absorpcji kompleksu UDOt-gal.

Sktad otrwy&aoyefe po&>eiie* DI€Eh s jenami calowyDIl, gil-
luwyjJ, 1 ftylasowysd ustalono aeto&ttii; solaa ci®“tych Joba
ora® miareczkowania spOkctrofototaetrycsnego.

Zbadano w jaki® «akryle otrsyaane pot*esonla stosujg alf

tlo prawa taiabertar-Saaru*



