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A b stra c t The aim o f the work was to obtain and study chelate complexes o f benzoylacetonates o f transition 

metals, to study their chromatographic properties by the example o f mesoporous silica gel modified with 

benzoylacetonates Co, Ni, Си, and to establish a correlation between the composition, structure and properties 

of the materials obtained. To study the physicochemical properties o f the complexes and sorbents obtained, 

modem equipment was used. The composition o f the synthesized metal chelate complexes was studied by IR, 

atomic-emission spectroscopy, gravimetric and elemental analyzes. Chromatographic studies were performed on 

a gas chromatograph MAESTRO 7820 (Agilent Technologies) with a flame ionization detector. In this work we 

used metal filled columns 1 m long and inner diameter 3 mm.

Results: Sorbents based on mesoporous silica gel modified by intracomplex compounds of 

benzoylacetonates o f cobalt, nickel and copper were obtained. The parameters o f gas-chromatographic retention 

of various classes o f organic compounds are determined.

Введение. Хроматографичеокие оорбенты о комплекоами р-дикарбонильных ооединений 

переходных металлов, адоорбционно нанеоенные или химичеоки овязанные о поверхноотью 

минеральных и полимерных нооителей, позволяют разделять ооединения, проявляющие донорно

акцепторные евойетва. В наетоящее время извеетны комплекеы р-дикетонов почти ео вееми металлами и 

многими неметаллами [1].

Бензоилацетонаты кобальта, никеля и меди применялиеь е целью улучшения 

газохроматографичееких характериетик мезопориетого еиликагеля. Иепользование данных хелатов 

позволяет увеличить количеетво активных центров поверхноети, что отражаетея на параметрах 

хроматографичеекого удерживания за ечет проявления епецифичееких межмолекулярных

взаимодейетвий е молекулами еорбатов.
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Материалы и методы исследования. Бензоилацетонаты металлов бьши выделены из епиртовых 

раетворов хлоридов металлов в елабощелочной ереде, для еоздания которой иепользовали водный раетвор 

аммиака. Образовавшиеея оеадки хелатных комплекеов перекриеталлизовывали из раетвора CH2CI2.

Для уетановления еоетава полученных бензоилацетонатов, прекуреоры и полученные комплекеы 

иееледовали ИК, КР-епектроекопией, элементным и термогравиметричееким анализами.

Результаты. На риеунке 1 предетавлены ИК-епектры бензоилацетона и бензоилацетонатов меди, 

кобальта и никеля.

Рис. 1. ИК-спектры бензоилацетона и бензоилацетонатов кобальта, никеля и меди

В ИК епектрах комплекеов бензоилацетонатов металлов появляютея полоеы поглощения в 

облаети 1510-1515 ем '\ характерные для колебаний двойной евязи v(0-C=C-C) бензоилацетона, 

координированного ионом металла, а также колебания хелатного кольца в облаети 1000-1015 ем"' [2]. 

Полоеа поглощения евязи Ме-0 подтверждаютея КР-епектрами, в чаетноети колебания евязей Со-0, N1- 

0, Си-0 проявляютея при 215, 214, 218 ем"' еоответетвенно. [3]. Также данные ИК-епектроекопии 

евидетельетвуют о том, что бензоилацетонат меди не еодержит в евоей етруктуре координационно- 

евязанную воду, а в комплекеах кобальта и никеля она приоутетвует. Эти данные подтверждаютея также 

элементным и гравиметричееким анализами.

Таблица 1

Элементный состав бензоилацетонатов никеля, кобальта, меди

Соединение М
г/моль

HCNS-анализ 
найдено/вычиелено 

маее%

Гравиметричеекий (вееовой) 
анализ найдено/вычиелено 

маое%
С Н Me

Бензоилацетонат никеля 
Ni(CioH902)2*2H20 416,7 58,6/57,6 4,9/5,3 14,1/14,1

Бензоилацетонат кобальта 
С0(СюН902)2*Н20

398,9 60,1/60,1 5,0/5,0 14,7/14,8

Бензоилацетонат меди 
Cu(CioH902)2

385,5 61,8/62,2 4,6/4,7 16,2/16,5



Полученные комплекеы адеорбционно наноеили на поверхноеть Хроматона N-AW+Si02 из 

раетвора хлороформа. При нанееении на поверхноеть ноеителя хелатных комплекеов металлов 

проиеходит уменьшение удельной поверхноети от 133 до 108 м /̂г, объем и размер пор изменяютея 

незначительно.

Полярноеть полученных еорбентов определяли по индекеам удерживания Ковача о 

иепользованием традиционных теетовых еоединений, епоеобных к проявлению характерных 

межмолекулярных взаимодейетвий (таблица 2). Соглаено полученным результатам наблюдаетея общая 

тенденция уменьшения хроматографичеекой полярноети еорбентов о адеорбционно-нанееенными 

елоями бензоилацетонатов кобальта, никеля и меди по еравнению о походным оиликагелем, при этом 

Хроматон N-AW+Si02+бeнзoилaцeтoнaт кобальта обладает повышенной полярноотью к 

метилэтилкетону и бензолу, что овидетельотвует о оклоннооти к донорно-акцепторным и к-к- 

взаимодейотвиям.

Таблица 2

Индексы удерживания Ковача (1) и их разница (А1) относительно немодифицированного силикагеля

Сорбент Бензол Этанол Метилэтилкетон Нитропропан

1 А1 1 А1 1 А1 1 А1

Хроматон N-AW-bSi02 661 886 1097 1007

Хроматон N-AW-bSi02 
Бензоилацетонат кобальта

750 89 852 -34 1129 32 953 -54

Хроматон N-AW-bSi02 
Бензоилацетонат никеля

644 -17 839 -47 1101 4 951 -56

XpoMaToN-AW-bSi02 
Бензоилацетонат меди

662 1 710 -176 1034 -63 920 -87

Заключение. Сорбенты на оонове мезопориотого оиликагеля, модифицированные 

бензоилацетонатами кобальта, никеля и меди оущеотвенно изменяют хроматографичеокие овойотва 

иоходного ноеителя. Полученные результаты овидетельотвуют об увеличении полярноети 

модифицированных еорбентов в ряду < N1“ < Со^\ что обуеловлено электронным отроением и 

овойотвами ионов металлов, входящих в ооотав хелата, отруктурой образующихоя комплекеов, 

электроотатичеоким взаимодейотвием и внешнеоферным комплекоообразованием.

На полученных оорбентах уопешно разделяютоя углеводородные омеои, а также опирты, 

альдегиды, кетоны и ароматичеокие ооединения.
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