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2,2',3,4 – ТЕТРАОКСИ – 3' – СУЛЬФО – 5' – НИТРОАЗОБЕНЗОЛ 

КАК АНАЛИТИЧЕСКИЙ РЕАГЕНТ ДЛЯ ФОТОМЕТРИЧЕСКОГО 
ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЖЕЛЕЗА (III) 

 
Р.А.АЛИЕВА, М.Ф.МАМЕДОВА, Ф.М.ЧЫРАГОВ 

 
 Фотометрическим методом изучено комплексообразование железа (III) 
с азосоединением на основе пирогаллола 2,2′,3,4-тетраокси-3′-сульфо-5′-нитро-
азобензолом.Установлены оптимальные условия комплексообразования и опреде-
лен состав комплекса. Разработана высокоселективная методика фотометри-
ческого определения железа в вулканизированной  горной породе из Кельбаджар-
ского района.   

 
Для фотометрического определения железа (III) широко применя-

ются органические реагенты, содержащие донорные атомы кислорода и 
азота [1]. Азосоединения на основе пирогаллола,  содержащие донорные 
атомы О и N, являются перспективными реагентами в аналитической хи-
мии для фотометрического и экстрационно – фотометрического определе-
ния ионов ряда металлов [2]. Цель настоящей работы заключается в изу-
чении комплексообразования железа (III) с азосоединением на основе пи-
рогаллола - 2,2',3,4 – тетраокси – 3' – сульфо - 5'– нитроазобензолом и в 
разработке селективной методики фотометрического определения его в 
сложных объектах. 
 

Экспериментальная часть 
 Аппаратура. Оптическую плотность растворов измеряли на спек-
трофотометре «Lambda-40» с компьютерным обеспечением (фирмы 
«Perkin Elmer») и на фотоэлектрокалориметре КФК–2 в кювете  с толщи-
ной слоя л=1см. Значение pH анализируемых растворов контролировали 
pH – метром марки pH–121 со стеклянным электродом. 
 Реагенты и растворы. В работе использовали 1⋅10-3 М водный 
раствор 2,2',3,4-тетраокси–3′-сульфо–5'–нитроазобензола (R). Исходный 
раствор железа (III) с концентрацией 1⋅10-1 М готовили растворением рас-
считанной навески металлического железа в HCl с последующим добавле-
нием HNO3 по методике [3]. Рабочий 2⋅10-3 М раствор железа (III) готови-
ли разбавлением исходного дистиллированной воды. 
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 Для создания необходимых значений pH использовали фиксанал 
HCl (pH 0-2) и аммиачно-ацетатные  буферные  растворы  (pH 3 - 11). Все  
использованные реагенты имели квалификацию ч.д.a. 
 

Результаты и их обсуждение 
 При взаимодействии ионов Fe(III) с  реагентом  образуется окра-
шенное комплексное соединение с максимальным  светопоглощением при  

432 нм,  сам реагент  поглощает при  =λ =λ 405   нм . 
 Изучена зависимость комплексообразования Fe(III) от  величины  
pH раствора. Установлено, что комплексообразование наблюдается в ки-
слой среде при  pH = 0-5. Максимальный выход комплекса наблюдается 
при pH=0(1,0М НСI). Для полного связывания ионов железа  в комплекс 
необходима 1,2⋅10-4М концентрация реагента. 
 Изучение влияния времени и температуры на образование и устой-
чивость комплекса показало, что комплекс образуется сразу после смеши-
вания растворов и не  меняются оптические плотности по  крайней  мере в 
течение суток и при прогревании до 700С. 
 Методами изомолярных серий, относительного выхода Старика–
Барбанеля и  сдвига равновесия установлено молярное  соотношение обра-
зующегося  окрашенного  соединения [4].Найдено, что соотношение Fe:R 
равно 1:2.Методом Астахова определены числа протонов,  выделяющихся 
в результате комплексообразования и подтверждены указанные соотно-
шения компонентов в комплексе [5]. 
 Молярный  коэффициент светопоглощения комплекса при λопт со-
ставляет 8500. Закон Бера соблюдается в интервале 0,9 – 4,48 мкг Fe(III) мл. 
 Изучено влияние посторонних ионов на фотометрическое опреде-
ление железа (Ш). Определению железа (Ш) не мешают  (кратные количе-
ства): Ba(II) (1835);  (1598); трилон Б (1107); лимонная кислота 
(2000); Сd (II) (1500); (923);  Ср(II) (906) (табл. 1).  
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                                                                                    Таблица 1     
Допустимые соотношения посторонних  и маскирующих веществ  

к железу при ее определении в виде бинарного комплекса 
 

Посторонние ионы и 
вещества Fe-R1

Бисацетилацетон 
этилендиимин[6] 

О-фенантролин 
[7] 

 

1 2 3 4 
Na(I) 1: 342   
K(I) 1:580   
Ca(II) 1 :535 1:200 1:10 
Ba(II) 1 :1835 1:200 1:50 
Sr(II) 1:906 1:200 1:500 
Mg(II) 1:250   

  26 



1 2 3 4 
Cu(II) 1:95  1:10 
Zn (II) 1:870 1:66  
Cd(II) 1:1500 1:30 1:500 
Mn(II) 1:572 1:110 1:10 
Pb(II) 1:308 1:105 1:10 
Ni(II) 1:614 1:30  
Cr (III) 1:76 1:20  
Al(III) 1:281 1:27  
Zr(IV) 1:14 1:200  
Co(II) 1:614 1:30 1:10 
Hf(IV) 1:26   
W(VI) 1:272   
Mo(VI) 1:14 1:50  
Sc(III) 1:15   

−2
42OC  

1:923   

Tрилон Б 1:1107 1:1  
Лимонная кис. 1:2000   
Винная кис. 1:1116 1:30 1:1000 
Мочевина 1:446   
Na2ЩПО4 1:1598 1:200  
НЩ4Ф 1:165 1:250 1:5 

 
Для построения градуировочного графика в мерные колбы вме-

стимостью 25 мл вводили от 0,1 до 1,0 мл  5⋅10-3 М раствора Fe(III), прили-
вали 3,0 мл 1 ⋅ 10-3 М  раствора R, доводили объем до метки с 1,0 М HCl.  
Затем измеряли  оптическую плотность на приборе КФК-2 при λ=440нм.  

Для анализа вулканизированной горной породы было взято 3 об-
разца из Кельбаджарского района. 1г взятого образца растворяется в 3мл 
НCl, 1 мл HNO3 и 4 мл HF. Для полного удаления HF полученную массу 
обрабатывали 3-4 раза 4 мл HNO3. Полученный осадок, растворив в дис-
тиллированной воде, перевели в мерную колбу на 50 мл. Аликвотную 
часть этого раствора перевели в мерную колбу на 25 мл, сюда же ввели 2 
мл 1⋅10-3 м R и разбавляли до метки буферным раствором рН 0. Оптичес-
кая плотность окрашенного раствора измеряли при 440 нм в кювете с 
толщиной слоя1см. 

                                                                                     Таблица 2 
Результаты определения железа (III) в вулканизированной   

горной породе, взятой из Кельбаджарского района 
 

КФК-2 ААS-N Стандартный образец найдено железа(III), % найдено железа(III), % 
1 1,40±0,04 1,40±0,01 
2 2,80±0,03 2,81±0,02 
3 1,19±0,03 1,19±0,01 
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2,2′,3,4-ТЕТРАОКСИ-3′-СУЛФО-5′-НИТРОАЗОБЕНЗОЛ ДЯМИРИН(III)  

ФОТОМЕТРИК ТЯЙИНИНДЯ АНАЛИТИК РЕАЭЕНТ КИМИ 
 

Р.Я.ЯЛИЕВА, М.Ф.МЯММЯДОВА, Ф.М.ЧЫРАГОВ  
 

АННОТАСИЙА 
 
Фотометрик методла дямирин(III) пирогаллол ясасында синтез едилмиш азобирляш-

мя-2,2′,3,4-тетраокси-3′-сулфо-5′-нитроазобензолла комплекс-ямяляэятирмяси юйрянил-
мишдир. Комплексямяляэялмянин оптимал шяраити мцяййян едилмиш вя комплексин 
тяркиби тяйин едилмишдир. Кялбяъяр районундан эютцрцлмцш вулкан мяншяли даь сц-
хурларында дямирин тяйини цчцн йцксяк сечиъиликли фотометрик методика ишляниб щазыр-
ланмышдыр. 

 
ТHE ANALYTICAL REAGENT 2,2′,3,4-TETRAOXY-3′ SULPHO-5′-NITRO-

AZOBENZENE FOR PHOTOMETRIC DETERMINATION OF IRON(III) 
 

R.A.ALIYEVA, М.F.МAMMADOVA, F.М.CHIRAQOV  
 

ABSTRACT 
 

It has been studied complex formation iron (III) with 2,2′,3,4-tetraoxy-3′-
sulpho-5′-nitroazobenzene-azocompounds on the basis of pirohallol. 
 The optimal condition of complex formation has been established and has been 
determined structure of complex. The high selectivity method of photometric determi-
nation iron in vulcanized mountainous rock taking from Kelbedjar region. 
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