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РЕФЕРАТ 

 

Кваліфікаційну дипломну роботу на здобуття другого (магістерського) 

рівня вищої освіти виконано на кафедрі аналітичної та токсикологічної хімії 

Одеського національного університету імені І.І. Мечникова і спрямовано на 

вивчення взаємодії перхлорату 6,7-дигідрокси-2-феніл-4-

карбоксилбензопірилію з Mo(VI) та W(VI) у водних розчинах за наявності 

катіонних поверхнево-активних речовин. Робота є частиною наукових 

досліджень, які виконуються в межах теми кафедри № 323 «Розробка та 

удосконалення комбінованих методів контролю якості фармацевтичних 

препаратів, продуктів харчування та об'єктів навколишнього середовища» (№ 

держ. реєстрації 0122U00230).  

Мета роботи: оптимізація умов взаємодії, встановлення складу і хіміко-

аналітичних характеристик подвійних (потрійних) комплексів 6,7-дигідрокси-

2-феніл-4-карбоксилбензопірилію з Mo(VI) та W(VI) й дослідження їх 

міцелярно-екстракційного вилучення. 

В результаті даної роботи вивчено умови комплексоутворення, 

визначені хіміко-аналітичних характеристики подвійних (потрійних) 

комплексів 6,7-дигідрокси-2-феніл-4-карбоксилбензопірилію з Mo(VI) та 

W(VI) та розроблено методику спектрофотометричного визначення Mo(VI) 

після його міцелярно-екстракційного концентрування.  

Можлива область застосування: визначення мікрокількостей Мо(VI) в 

різноманітних об’єктах методом спектрофотометрії. 

Ключові слова: спектрофотометрія, комплексоутворення, катіонні ПАР, 

молібден(VI) та вольфрам(VI), міцелярна екстракція. 

Кваліфікаційна робота складається з: 50 стор. машинописного тексту, 

17 рисунків,  2 схем, 6 таблиць та 40 використаних джерел літератури. 
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ВСТУП 
Виключну роль відіграють органічні реагенти, котрі через високу 

чутливість їх реакцій та можливості регулювання властивостей набули 

широкого поширення для аналітичного визначення слідових кількостей іонів 

металів в різноманітних об’єктах. Солі 6,7-дигідрокси- та 7,8-

дигідроксибензопірилієвих основ, які містять замісники в положеннях 2 і 4 

бензопірилієвого циклу називають о-діоксихроменолами [1-3]. Уведення 

замісників різної природи дозволяє покращувати чутливість й вибірковість 

органічних аналітичних реагентів, а препаративний синтез о-діоксихроменолів 

є помірно простим та полягає у конденсації багатоатомних фенолів із β-

дикарбонільними сполуками [2-5]. Похідні діоксихроменолів застосовують в 

практиці хімічного аналізу в якості високочутливих реагентів для 

фотометричного і екстракційно-фотометричного визначення деяких іонів 

металів [6]. 

Мета роботи: визначення умов взаємодії, встановлення складу й хіміко-

аналітичних характеристик подвійних (потрійних) комплексів перхлорату 6,7-

дигідрокси-2-феніл-4-карбоксилбензопірилію з Mo(VI) та W(VI) та вивчення 

їх міцелярної екстракції. Для досягнення поставленої мети необхідно було 

вирішити такі завдання: 

1. Препаративно синтезувати перхлорат  6,7-дигідрокси-2-феніл-4-

карбоксилбензопірилію та довести його будову методами ІЧ- та ЯМР 

спектроскопії; 

2. Оптимізувати умови взаємодії Мо(VI) та W(VI) з 6,7-дигідрокси-2-феніл-4-

карбоксилбензопірилій перхлоратом та катіонними ПАР;  

3. Встановити аналітичні характеристики комплексів, які утворюються та 

дослідити умови їх вилучення в хімічно-індуковану міцелярну фазу Тритону 

Х-100; 

4. Розробити та апробувати методику спектрофотометричного визначення 

Мо(VI) в водопровідній воді та фармацевтичному препараті. 
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ВИСНОВКИ 

1. Конденсацією бензоїлпіровіноградної кислоти із пірогалолом А в 

присутності хлорної кислоти синтезовано перхлорат 6,7-дигідрокси-2-феніл-

4-карбоксилбензопірилію. Чистоту та індивідуальність якого доведено 

методом тонкошарової хроматографії, а будову підтверджено методами ЯМР 

та ІЧ-спектроскопії. 

2. Встановлено, що Молібден(VI) із перхлоратом 6,7-дигідркоси-2-феніл-

4-карбоксилбензопірилію утворює комплексну сполуку із стехіометрією 1:2, а 

уведення катіонної ПАР зміщує рН комплексоутворення у більш кислу 

область. Аналітична форма на основі потрійного комплексу має максимум 

поглинання при 555 нм і молярний коефіцієнт поглинання – 790000. 

3. Оптимізовані умови взаємодії Вольфраму(VІ) з перхлоратом 6,7-

дигідрокси-2-феніл-4-карбоксилбензопірилію. Встановлено, що 

співвідношення метал : реагент складає 1:2. Показано, що введення катіонних 

ПАР зміщує рН оптимального комплексуовторення в більш кислу область, 

призводить до збільшення молярного коефіцієнту світлопоглинання та не 

змінює співвідношення W(VI):КДХ яке залишається сталим 1:2. Встановлено, 

що молярний коефіцієнт світлополгинання при 545 нм досягає 71000. 

4. Вивчено умови та особливості формування міцелярної фази в системах 

на основі Тритону Х-100 й показано, що уведення саліцилату натрію ініціює 

міцелярну екстракцію вже за кімнатної температури. 

5. Запропоновано методику спектрофотометричного визначення 

молібдену(VI) з 6,7-дигідркоси-2-феніл-4-карбоксилбензопірилію 

перхлоратом та катіонним ПАР після міцелярно-екстракційного 

концентрування. Градуювальний графік линійний в діапазоні 8-160 мкг/л 

Мо(VI). Відносне стандартне відхилення визначення пропонованою 

методикою не перевищує 4,5%. Відсутність систематичної похибки та 

правильність визначення доведено методом «введено-знайдено». 
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	2.3.1. Синтез перхлорату 6,7-дигідрокси-4-карбокси-2-фенілбензопірилію
	Для синтезу перхлорату 6,7-дигідрокси-4-карбокси-2-фенілбензопірилію оксигідрохінон, що легко окиснюється на повітрі замінено більш стійким до окиснення 1,2,4-триацетоксибензеном (пірогалол А), котрий за присутності мінеральних кислот взаємодіє з бенз...
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