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Cd(ll) TUZINI 2-AMINO 1,3,4-TIADIAZOL BILAN KOMPLEKS BIRIKMASINING
TUZILISHINI FIZIK-KIMYOVIY USULLAR YORDAMIDA O‘RGANISH

M3YYEHUE CTPYKTYPbI CITOXXHOIO COEANMHEHUA COJIN Cd(ll) C 2-AMUHO-1,3,4-
TUWAOUNA3OJIOM ®U3NKO-XUMNYECKUM METOOAMMU

STUDY OF THE STRUCTURE OF THE COMPLEX COMPOUND OF Cd(ll) SALT WITH 2-
AMINO 1,3,4-THIADIAZOLE USING PHYSICO-CHEMICAL METHODS

Alieva Mushtari Zaylobidin gizi'
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Annotatsiya

2-amino-1,3,4-tiadiazol va Cd(ll) tuzi bilan [Cd2(L)3(NOz3)s (H20)2](NOs)2 tarkibli kompleks birikma sintez qilindi
va sintez usuli ishlab chiqildi. Sintez qilingan kompleks birikmaning tarkibi, tuzilishi va xossalari fizik-kimyoviy metodlar:
element analiz, 1Q-spektroskopiya, termik analiz, rentgen tuzilish tahlili yordamida tahlil qilindi. Kompleks birikmaning
tuzilishi Xirshfeld sirtini tahlili yordamida o‘rganildi. Xirshfeld yuza [Cd2(L)3(NO3)s(H20)2](NO3)2 molekulasi uchun
standart yuqori sirt aniqligidan foydalangan holda dnorm hisoblab chiqilgan. Rentgen tuzilish tahlil yordamida kristall
strukturaning parametrlari, C atomiga bog‘langan vodorod atomlari hisoblangan. Kompleks birikma molekulalarining
tekislikdagi va kristall yacheykada joylashuvi tahlil gilingan hamda birikmaning tuzilishi o‘rganilgan.

AHHOmMauyus

CuHme3suposaHo KomririekcHoe coeduHeHue, cocmosuee u3 [Cdz(L)3(NOs)s(H20)2](NOs)2 ¢ 2-amuHo-1,3,4-
muadua3sonom u coneto Cd(ll) u paspabomaH memod cuHmesa. Cocmas, cmpoeHue U ceolicmea CUHMEe3UpPo8aHHO20
KoMrifiekca rpoaHanu3uposaHbl C UCM0/b308aHUEM (hU3UKO-XUMUYECKUX Memodos: 3/1eMeHmMHo20 aHanusa, UK-
CrIeKmMpOoCKOMuUU, MepMUYECKO20 aHanu3a, PeHmaeHoCcmpyKkmypHo20 aHanu3a. CmpoeHue KOMIIIEKCHO20 COeOUHEHUS
u3y4eHo MemoOoM MMO8EePXHOCMHO20 aHau3a Xupuwgensda. Pacdyem d Hopmbl nosepxHocmu Xupwighernb0a MoeKy bl
[Cd2(L)3(NQO3)3:(H20)2](NO3)2 8 npednonoxeHuu cmaHOapmHO20 8bICOKO20 pa3spelieHust rnogepxHocmu. [Mapamempel
Kpucmannu4eckoll cmpykmypbl, amombl 8000poda, cesf3aHHble ¢ amomom C, paccyumaHbl MemoooMm
peHmeeHoCmMpyKmypHo20 aHanu3a. [lpoaHanu3uposaHo pPacrofioXeHue MOSIEKYT KOMIIEKCHO20 COeOUHEHUsI 8
rocKkocmu u 8 Kpucmarnnuyeckol ssHelike, U3y4eHo CmpoeHUe COeOUHEHUS.

Abstract

A complex compound consisting of [Cd2(L)3(NO3)3-(H20)2]J(NO3)2 with 2-amino-1,3,4-thiadiazole and Cd(ll)
salt was synthesized and a synthesis method was developed. The composition, structure and properties of the
synthesized complex were analyzed using physico-chemical methods: elemental analysis, IR-spectroscopy, thermal
analysis, X-ray structural analysis. The structure of the complex compound was studied using Hirschfeld surface
analysis. The Hirschfeld surface dnorm was calculated using the standard high surface resolution for the
[Cd2(L)3(NO3)3:(H20)2](NO3)2 molecule. Crystal structure parameters, hydrogen atoms bonded to C atom were
calculated using X-ray structure analysis. The location of the molecules of the complex compound in the plane and in the
crystal cell was analyzed and the structure of the compound was studied.

Kalit so‘zlar: Koordinatsion birikma, ligand, metall, IQ-spektr, RTT, termik analiz, endotermik, ekzotermik
effektlar, tarkib, xossa va tuzilish

Knroyeeblie cnoea: KoopduHauuoHHoe coeduHeHue, nuzaHd, memarnsn, WK-cnekmp, PCA, mepmudeckuli
aHanus, a3Hoomepmu4deckuli, 3k3omepmudeckuli aghghekmel, cocmas, ceolicmea U CmpoeHUe.

Key words: Coordination compound, ligand, metal, IR spectrum, X-ray diffraction analysis, thermal analysis,
endothermic, exothermic effects, composition, properties and structure.
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KIRISH

Zamonaviy koordinatsion kimyoning jadal rivojlanayotgan yo‘nalishlaridan biri - oraliq
metallarning azot tutgan geterohalqgali ligandlar, jumladan, 2-amino-1,3,4-tiadizol bilan hosil gilgan
koordinatsion birikmalarini o‘rganish hisoblanadi. 2-amino-1,3,4-tiadizol molekulasida ikkita azot
atomining mavjudligi tufayli yuqori koordinatsiyalanish qobiliyatiga ega. Oralig metallarning ushbu
ligandlar bilan komplekslarining tuzilishidagi xususiyatlari turli omillar, jumladan, metallning tabiati,
ligandda o‘rinbosarning mavjudligi va uning turi, anionning tabiati bilan belgilanadi. Ushbu omillarni
hisobga olish turlicha tuzilish va fizik-kimyoviy xossalarga ega bo‘lgan kompleks birikmalarni sintez
gilish imkonini beradi.

Tadqgigotning maqgsadi 2-amino-1,3,4-tiadiazol va Cd(ll) nitrat tuzi asosida kompleks birikma
sintez qilish, uning tarkibi, tuzilishi va xossalarini zamonaviy fizik - kimyoviy usullar yordamida
o‘rganishdan iborat.

ADABIYOTLAR TAHLILI VA METODOLOGIYASI

O'tgan yillarda almashingan 1,3,4-tiadiazol hosilalariga katta e’tibor berildi va ularning
farmakologik xususiyatlarining keng doirasi tufayli tobora ko‘proq o‘rganilmogda. Taxminlarga
ko‘ra, 1,3,4-tiadiazol hosilalari =N-C-S-qismi mavjudligi sababli turli xil biologik faollikni namoyon
giladi. Boshqa mualliflarning fikriga ko‘ra, 1,3,4-tiadiazol hosilalarining biologik faolligi halganing
kuchli aromatikligi bilan bog‘liq bo'lib, bu besh a’zoli halqa tizimining in vivo bargarorligini va yuqori
umurtqali hayvonlar, shu jumladan odamlar uchun past toksiklikni ta’'minlaydi [1,2]. Ko'p vyillar
davomida ko‘p donor markazga ega bo‘lgan ligandlar noorganik va koordinatsion kimyoda
foydalanilgan. Chunki ular ko‘plab metal ionlari bilan bevosita bog‘lanib, bargaror metal
komplekslarni hosil qiladi [3]. Bir nechta geteroatomlarni oz ichiga olgan tiadiazollarning
ko‘pfunksiyali hosilalari alohida qiziqgish uyg‘otadi. Tiadiazol hosilalar gizigarli biologik faollikka ega
bo'lib, bu ularda mavjud bo‘lgan halga tizimining kuchli aromatikligi bilan bog'‘liqdir [4]. Turli organik
ligandlar bilan ba’zi 3d-metallardan sintez gilingan murakkab birikmalari yuqori biologik faollik
ko‘rsatadi [5,6]. 1,3,4-tiadiazollarning polikondensatlangan hosilalari ko‘plab tabiiy birikmalar,
sintetik biologik faol moddalar, sanoat dori vositalari, o‘sish regulyatorlari va ularni himoya
gilishning kimyoviy vositalarining asosiy gismidir. Ushbu toifadagi birikmalar orasida silga qarshi,
antigelmint, antibakterial va og‘riq qoldiruvchi, pestitsid va fungitsid faolligi bo‘lgan moddalar
mavjud [7].

NATIJA VA MUHOKAMA

Kompleks birikma ma’lum metodika bo‘yicha sintez qilindi[1]. Unga ko‘ra (0,001 mol) 0,101
g 2-amino-1,3,4-tiadiazol (L) va Cd(ll) nitrat tuzidan 0,154 g (0,0005 mol) olindi. 2-amino-1,3,4-
tiadiazol (L) 5 ml 96% li etanolda, kadmiy (ll) nitrat tuzi 5 ml distillangan suvda eritildi. Tuzning
ustiga 2-amino-1,3,4-tiadiazol (L) ni solib aralashtirildi. Aralashma 30 minut davomida 60°C da
magnitli aralashtirgich yordamida qizdirildi. So‘ng kristallizasiya uchun olib qoyildi. Oradan 5 kun
o‘tgandan keyin mayda kristallar tushdi, ular filtrlanib, bir necha bor etanolda yuvildi. Unum =75 %.
Tsuyug=270°C.

Sintez qilingan kompleks birikmaning tarkibi, tuzilishi va xossalari fizik-kimyoviy metodlar:
element analiz, IQ-spektroskopiya, rentgen tuzilish tahlil, termik analiz yordamida tahlil gilindi.
Birikmalarning yutilish 1Q-spektrlari 400-3800 sm™ soha oraligiida IRAffinity-1S "Shimadzu”
(Yaponiya) spektrofotometrda KBr tabletka ko'rinishidagi diametri 7 mm bo‘lgan namunasidan va 4
sm™' aniqlikda foydalanib o‘rganildi.

Ligand molekulasiga tegishli bo‘lgan =N-N= bog‘ining simmetrik va assimetrik valent
tebranishlari 1018 sm™ sohada namoyon bo‘ldi, NH, guruhining valent tebranishlari 3277 sm™,
C=N- bog‘i 1614 sm, 611 sm™ sohada C-S-C bog'larning yutilish maksimumlarini kuzatishimiz
mumkin[2]. Geteroxalgadagi CH guruhining tebranishlari 2948-2983 sm™ sohalarda yutilish
chastotasini hosil giladi(1-jadval).
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1-jadval
IQ-spektrlarining asosiy tebranish chastotalari
v v v % Vv v v
Bbupukma
(C-N) | (NN2) [ (COO) | (-N-N) | (C-S) | (M-N) | (M-O)
2-amino -1-3-4 tiadiazol 1614 | 3277 - 1018 | 611 - -
[Cd2(L)3(NO3)s:(H20)2](NO3)2 1659 | 3317 1532 1033 666 575 538

2-amino -1-3-4 tiadiazolga nisbatan kompleks birikmaning IQ-spektri taggoslanganda C=N
bog‘ining simmetrik valent tebranishlari 15-20 sm™, geteroxalgadagi =N-N= bog‘ining valent
tebranishlari 15-22 sm™ quyi tebranish sohasiga siljiganligini ko‘rishimiz mumkin. Kompleks
birikmaning tarkibida ligandda uchramagan yangi Me-O 533 sm™', Me-N bog‘lari 575 sm™'sohada
valent tebranishlari namoyon bo‘ldi (1-rasm).
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1-rasm. [Cd2(L)3(NO3)3-(H20)2](NO3)2 1Q-spektri

Termik analiz termodinamik asbob differensial skanerlovchi kalorimetr - Sinxron
termoanalizator TGA/DYAK/TG STA PT 1600/LT (Simultaneous thermal balance TG-DTA/DSC
STA PT 1600/LT) termo bug‘' va alyuminiy tigelda analiz qilindi. DTA va TG o‘lchashlar
Germaniyaning Linsayz kompaniyasi tomonidan ishlab chigariigan STA PT 1600 sinxron
termoanalizatorida bajarildi, o‘lchashlar 5S/min tezlikda argonli muxitda amalga oshirildi. Hamma
o‘lchashlar inert argon atmosferasida ogim tezligi 20 ml/min olib borilgan.

Analizning harorat oralig‘i 20- 900°C, qizdirish 5S/min tezlikda bajarilgan. Bir o‘lchashda
namuna miqgdori 10 -30 mg. Komleks birikmalarning termik bargarorligini va kompleks tarkibida suv
molekulalari mavjudligini aniglash magqgsadida derivatografiya natijalari tahlil qilindi. Metall
tuzlarining kompleks birikmalarini tarkibi va tuzilishini termik analiz yordamida o‘rganildi. Termik
tahlil natijalariga ko‘ra koordinatsion birikmalarning bosgichma-bosgich parchalanishini kuzatildi va
termik tahlil usuli asosida organik ligandning termik xususiyatlari tahlil qilindi. Bu derivatogrof
tadqiqotlar natijasida ko‘rinadiki asosiy 97.73 % ya’ni massaning 12.547 mg modda parchalangan,
umumiy moddaning massasidan 2.27 %, yani 0.286 mg oxirida qoldiq metall oksidi qolgan (2-
jadval). Bir vaqgtning o‘zida namunaning massasi, komplekslarning parchalanish massasi va termik
barqarorligi temperatura ortib borishi bilan o‘zgarishi aniglanadi.
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2- jadval

Cd2(L)3(NO3)3:(H20)2](NO3s)2 ning termik tahlil natijalari

Ne T°C Effekt cho‘qqisi Yo‘qotilgan massa, Yo‘gotilgan massa,
°C % mg
[Cd2(L)3(NOs)s'(H20)2](NOs)2
1 105.28 110 7.43 0.954
2 201.52 205 76.18 9.779
3 251.38 255 1.50 0.193
4 475.12 480 2.71 0.348
5 726.47 750 9.91 1.273

[Cd2(L)3(NO3)3:(H20)2](NO3)2 ning olingan derivatogrammasida 105°C harorat berilganda
0.954 mg modda 7.434% ga kamaydi. 201.52°Cda 9.799 mg modda 76.19 % ga kamaygan bo‘lsa,
251.38°C da 0.193 mg modda 1.502 % ga kamaygan. Harorat oshgan sari 274.30°C da 0.083 mg
moddaning 0.862 % ga kamaygan bo‘lsa, 475.12°C da 0.348 mg dan 2.710% massa kamayishi

kuzatilgan. 726.47°Cda 1.273 mg 9.919 % kamaygan (2-rasm).
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Xirshfeld yuza [Cdz(L)3(NO3)3'(H20)2](NO3)2

2-rasm. [Cd>(L)3(NO3)3-(H20)2](NOs). derivatogrammasi

molekulasi uchun standart yuqori sirt

anigligidan foydalangan holda dnom (3-rasm) hisoblab chigilgan.
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a)
3-rasm. [Cd2(L)3(NO3)3-(H20)2](NO3). kompleksining (a) dnorm bo'yicha Xirshfeld yuzasi va
(b) barcha o'zaro ta’sirlarning foiz hissalarini ko‘rsatuvchi ikki o‘lchovli barmoq izlari maydonlari

b)

H/H.=20.5% H.N/N.H2 % 0..H/H..07.7%
28 P i 247
26 26 26
2.4 2.4 2.4
h%) 22 2.2
2.0 20 2.0
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4-rasm. [Cd2(L)3(NO3)s-(H20)2](NO3)>. kompleksining kristall tarkibidagi alohida atomlarining
o'zaro ta’sir masofalari (ikki o‘lchovli barmoq izlari maydonlari va ularning Xirshfeld yuzasidagi

Ikki o‘lchovli barmoq izlari sohasi chizmalarining tahlili shuni ko‘rsatadiki,

nisbiy nisbati) o‘rganildi.

H..H (20,5%),

S...H/H...S (6,5%) va O...H/H...O (7,7%) o‘zaro ta’sirlari Xirshfeld yuzasiga eng ko‘p hissa
go‘shishini ko‘rsatadi. Umumiy yuzaning eng ko‘p ulushi amino guruhning va nitrat anionining
vodorodlarining o‘zaro ta’siri natijasi hosil bo‘lgan H--H ta’sirlashuvlari tomonidan band gilinadi.
O--H/H---O ta’sirlarning eng ko‘p hissa qo‘shishi molekulalararo va ichki molekulalararo vodorod
bog‘larning ko'pligi bilan izohlanadi. Shuningdek, N...H/H...N (2.0 %) va C...H/H...C (2,4 %) va
ta’sirlar ham sezilarli bo‘lgan holda, H...Cd/Cd...H (0.4%) ta’sirining hissasi esa kamroq ulushini
ko‘rsatadi. Xirshfeld yuzasi tahlilidagi molekulalararo o‘zaro ta’sirlarni oson va tezkor tarzda to'liq
tushunishini ta’'minlaydi (4-rasm).

Sintez qilingan [Cd2(L)3(NO3)3:(H20)2](NO3)2 kompleks birikmaning monokristallari o'stirilib,
RTT yordamida ofrganildi. Monokristalning rengenstrukturaviy analiz tahlili avtomatik
difraktometrda CrysAlis Red Oxford Diffraction Ltd. olib borildi. [Cd2(L)3(NO3)s:(H20)2](NO3)2
kristallari geksagonal, parametr yacheykasi: a = 15.4529(3), b= 6.298220(10), ¢ = 19.5312(4) A, p=
105.823(3), V = 1900.88(6)A%, Z = 17, pr. gr. R2:/n. Barcha hisoblashlar “SHELXL-2014"
programmasida bajarilgan [8].
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[Cd2(L)3(NO3)3-(H20)2](NO3). yangi polimorf shakli, CeHzN304SCd, fazoviy C2/c (Z=8)
guruhda kristallanadi. Ushbu notekis molekulaning karboksil guruhi sinplanar konformatsiyaga ega.
Kristall struktura spirallari b o‘q bo‘ylab uzluksiz davom etadigan O-H---N vodorod bog‘lariga ega
bo'lib, ma’lum polimorfga o‘xshash [7]. Kristall strukturaning parametrlari 2-jadvalda keltiriigan. C
atomiga bog‘langan vodorod atomlari hisoblangan. [Cdz(L)3(NO3)s:(H20)2](NOs). kristalidagi
kompleks molekulalarining tekislikdagi (5-rasm a) va kristall yacheykada joylanishi (5-rasm b)
keltirilgan. RTT yordamida o‘rganilgan kompleks birikmaning tuzilishi 6- rasmda keltlrllgan
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S-rasm. [Cd2(L)3(NOs)s (H20)2](NOs): kristall yacheykada joylanishi
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6-rasm. [Cd2(L)3(NO3)3-(H20)2](NO3), molekulasining tuzilishi
2-jadval
[Cd2(L)3(NO3)3:(H20)2](NOs)2 komleks birikmadagi atomlarning(x,y,z) koordinatalar
giymatlari
Atom X Y Y4 Uiso*/Ueq

Cdo1 1.000000 0.32144 (7) 0.61596 (14) ]0.0302 (6)
Cdo2 1.000000 0.33903 (7) 0.24681 (18) |0.0464 (8)
S003 1.000000 0.1192 (2) 0.3986 (8) 0.051 (2)
S004 0.7917 (3) 0.3363 (5) 0.4486 (12) 0.094 (3)
NO005 1.000000 0.2391 (9) 0.353 (3) 0.064 (8)
0006 1.000000 0.0577 (8) 0.651 (2) 0.070 (7)
0008 1.000000 0.4121 (9) 0.739 (3) 0.072 (7)
HOOA 1.003913 0.453497 0.694925 0.109*
HOOB 1.036974 0.429899 0.796390 0.109*
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XULOSA
Kompleks birikmalarning molekulalararo ta’siri Xirshfeld dasturi yordamida o‘rganildi. 1Q,
termik analiz, rentgen tuzilish tahlili usullar yordamida sintez qilingan kompleks birikmalarning
tarkibi va tuzilishi tahlil gilindi. Sintez qilingan [Cd2(L)3(NO3)3:(H20)2](NO3)2 kompleks birikmada 2 ta
L molekulasigagi azot atomlari 2 ta metall atomi bilan ikki yadroli kompleks birikmasini hosil gilgan,
Cd atomi 2 ta nitrat anioni va 2 molekula suvni bog‘laganligi aniglandi.
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