CHEMICKE ZVESTI 21, 481—490 (1967) 481

Nové komplexany (IX)
Priprava a spektrofotometrické Studium tvorby. komplexov
kyseliny 1,3-diaminopropanol(2)-N,N,N’,N’-tetraoctovej

V. SPRINGER, J. MAJER, B. KOPECKA

Katedra analytickej chémie Farmaceutickej fakulty Univerzity Komenského,
Bratislava

Opisuje sa syntéza kyseliny 1,3-diaminopropanol(2)-N,N,N’,N’-tetra-
octovej a spektrofotometricky sa sleduje tvorba a zloZenie komplexov s nie-
ktorymi tazkymikovmi (Cu?+, Ni2+, Co?+, Pb2+, Fe?+), Dalej sa stanovili kon-
Stanty stability komplexov tejto kyseliny s katiénmi Cu?+, Ni2+, Co?*, Zn2*,
Cdz2+, La3+, Fe?t a diskutuje sa o ich strukture.

Stidiom tvorby komplexov kyseliny 1,3-diaminopropanol(2)-N,N,N',N’-
-tetraoctovej* sa dosial zaoberali viaceri autori. Konstanty stability tejto
kyseliny s katiénmi kovov alkalickych zemin potenciometrickej neutralizadnej
titracie Studovali H. Kroll a M. Gordon [1]. Polarograficky studovali tvorbu
mednatého komplexu DPOTA W. Hoylea T.S. West [2], ako aj S. Stanko-
viansky a J. Konigstein [3] v pripade ortutnatého komplexu. J. M. Dat-
lovova a spolupracovnici [4] takisto sledovali acidobéazické vlastnosti DPOTA
a tvorbu jej komplexov potenciometricky a polarograficky.

Na nasej katedre sme sa okrem otédzok pripravy DPOTA zaoberali aj jej
dalsfm fyzikdlnochemickym $ttdiom. Viedla nis k tomu najmi okolnost,
ze priprava DPOTA je dosial opisand len v patentovej literattre [5], priGom
sa nam podarilo tito pripravu znaéne zjednodusit. Doterajsie vysledky Stadia
tvorby komplexov a zistené konstanty stability sa vztahuju len na niekolko
i6nov, pricom vysledky konstant stability si znadne rozdielne [2, 4]. Nase
vysledky ziskané pri sledovani acidobazickych vlastnosti DPOTA, ako aj
pri Stidiu tvorby komplexov alkalickych zemin a niektorych tazkych kovov si
publikované v predchadzajicej praci [6]. Podobne sme sa zaoberali aj sledova-
nim tejto problematiky metédou elektroforézy na papieri [7].

Ulohou tejto prace bolo opisat novy spdsob pripravy DPOTA a spektro-
fotometricky sledovat tvorbu, zloZenie a konstanty stability komplexov DPO-
TA, najmé s tazkymi kovmi, ktoré sa dosial Studovali len elektroforeticky.
S tym bolo spojené aj orientaéné stanovenie konstant stability (Ni2+, Co2+, La3t,
Fes+). Dalej vysledky tejto prace slizili ako podklad pre vyuzitie novych

* Pouzité skratky:

DPOTA — kyselina 1,3-diaminopropanol(2)-N,N,N’,N’-tetraoctov.
DPTA — kyselina 1,3-diaminopropén-N,N,N’,N’-tetraoctovd.
EDTA — kyselina etyléndiamin-N,N,N’,N’-tetraoctovi.
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komplexonov ako éinidla na spektrofotometrické stanovenie niektorych taz-
kych kovov [8].

Experimentalna ast

Priprava kyseliny 1,3-diaminopropanol(2)-N,N,N',N'-tetraoctovej

Priprava DPOTA podla amerického patentu [5] sa zakladd na reakeii 1,3-diamino-
propanolu(2) s formaldehydom a kyanidom sodnym v alkalickom prostredi. Okrem
toho jeden zo spoluautorov tejto préce [15] pripravil DPOTA reakciou 1,3-diaminopro-
panolu(2) s kyselinou chléroctovou v prostredi NaOH. Obidva sp6soby pripravy st
viak pomerne zdihavé, najmé v procese pripravy prislusného diaminu. Okrem toho pri
uvedenych syntézach vznikéd ako vedlajsi produkt kyselina nitrilotrioctové, ktord sa.
odstraniuje pomerne velmi tazko.

Novy spoésob pripravy DPOTA sa zakladd na kondenzécii 1,3-dichlérpropanolu(2)
s kyselinou iminodioctovou v prostredi kyslého uhliditanu sodného. Doba potrebnd na
kondenzdciu sa zistila sledovanim mnozstva uvolnenych chloridov argentometrickou
titrdciou podla Volharda (tab. 1).

Tabulka 1

Sledovanie percenta chloridov uvolne-
nych pri kondenzdcii

Cas i Cas =
vhod, | %O vhod. | 79
0,1 64,6 2 85,5
0,5 79,7 4 85,5
1 85,3 7 85,6

Pracovny postup

0,25 moélu kyseliny iminodioctovej sa rozpusti v 200 ml vody a po ¢éiastkach sa prida.
0,5 mélu NaHCO,. Zmes sa v banke, opatrenej spdtnym chladidéom a oddelovacim lie-
vikom, zahreje na vodnom kupeli (80—90 °C) a pridd sa 100 ml 95 9%, etanolu. Zmes sa
nadalej udrziava pri uvedenej teplote a v priebehu 90 mintt sa cez oddelovaci lievik
pridé po kvapkédch 0,1 mdélu 1,3-dichlérpropanolu(2) rozpusteného v 25 ml etylallzoholu.
Roztok sa nakoniec zahrieva 3 az 5 hodin pri teplote 90—95 °C. Po ochladeni sa roztok
za stdleho chladenia vodou okysli koncentrovanou kyselinou chlorovodikovou na pH
1,5, pricom sa z neho vyludia biele krystaliky DPOTA. Vytazok ldtky pri syntéze je
okolo 70 9. Surovy produkt sa dvakrat prekrystalizuje z hortcej vody, premyje sa.
alkoholom, éterom a vysusi sa na vzduchu.

V pripravenej DPOTA vysusenej na vzduchu do konS$tantnej védhy sa stanovil obsah
krystalovej vody. SuSenim v susiarni v rozmedzi 35—100 °C latka strdca na vahe tolko,
¢o zodpovedd 1,5 molekuldm kryStélovej vody. SuSenim pri vyssich teplotdch sa ldtka
sfarbuje slaboZlto. Zhodny vysledok v suvislosti so sledovanim obsahu krystdlovej vody
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sa dosiahol, ak sa ldtka susila v susiacej pistoli nad etanolom, resp. vodou. Vo vysuSenej
DPOTA sa stanovil obsah uhlika a vodika metédou podla Korbla. Dusik sa stanovil
Dubského modifikdciou Dumasovej metédy. Vysledky st priemerom troch analyz.

Analyza
Pre C,,H,,O,N, (M = 322,26)

vypoditané: 41,00 9, C, 5,63 % H, 8,69 9% N;
zistené: 40,79 % C, 5,75 9% H, 8,81 % N.

Bod topenia DPOTA sa stanovil na Koflerovom bloku. Létka sa topi pri 186—188 °C,
pricom pri teplote okolo 130—160 °C meni farbu na slabozltd. V okoli 180—186 °C
sa sfarbenie ldtky meni na hnedé.

Spektrofotometrické sledovanie tvorby komplexov DPOTA
v zdvislostt od pH

Pristroje a roztoky

Univerzdlny spektrofotometer VSU-1 (Zeiss, Jena) s kremennym hranolom na me-
ranie v suvislosti so sledovanim tvorby a zloZenia komplexov.

Spektrofotometer UNICAM SP-500 s adaptérom na meranie pri konStantnej teplote
sa pouzival na stanovenie moldrnych absorptivit a konstént stability.

Vychylkovy elektrénkovy pH-meter Seibold GV-52 (£ 0,05 pH) so sklenou elektro-
dou (G14A), vhodnou na meranie v silne alkalickom prostredi, a s nasytenou kalomelo-
vou elektrédou (obidve Seibold).

0,05 M roztok dvojsodnej soli DPOTA, ziskany rozpustenim DPOTA v 0,1 m-NaOH.

0,1 m-HC1O,; 0,1 m-NaOH; 0,1 m-KNO;.

0,1 M roztoky Cu?+, Ni2+, Co?+, Pb2¥, Cd?+, Zn?+, La3t+ a Fe®+, pripravené z prislus-
nych dusiénanov p. a.

Na s$tudium tvorby komplexov DPOTA s jednotlivymi tazkymi kovmi sme pouzili
metdédu sledovania absorpénych kriviek v zdvislosti od pH [9]. Na tento téel sme pri-
pravili vidy sériu roztokov s konstantnym obsahom kovu a niekolkondsobnym nadbytkom
DPOTA. pH pripravenych roztokov sme upravili s NaOH, resp. HClO, a iénova silu
s KNO;. Zistili sme, Ze pH roztokov s dostatoéne vysokou koncentrdciou DPOTA
(komplexy Co?+, Ni?+ a Cu?t) v désledku jej pomerne dobrej pufra¢nej schopnosti sa
este aj po niekolkych diioch nezmenilo. Tieto roztoky sa merali 1 az 2 hodiny po priprave.
Roztoky merané v ultrafialovej oblasti s nizkou koncentrdaciou DPOTA (Fe3+, Pb2+)
boli naopak vzhladom na pH pomerne maélo stéle, a preto sa vidy merali ihned po pri-
prave. V ultrafialovej oblasti spektra sa pripravené roztoky merali oproti blanku (KNO,,
HCIO,, resp. NaOH), ktory neobsahoval DPOTA v désledku jej zanedbatelnej absorpcie-
oproti prisluSnému komplexu.

ZloZenie a konstanty stability komplexov

Zlozenie jednotlivych komplexov DPOTA sme sledovali metédou spektrofotometrickej’
titrdcie [10]. Pracovny postup bol v tomto pripade rovnaky ako v predchddzajtacej:
préci [11].

Konstanty stability komplexov DPOTA s charakteristickym absorpénym maximorn.
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(Cu?t, Ni%+, Co?t+ a Fe®t) sme urcili stanovenim koncentrécie komplexu a volného ko-
vového iénu v oblasti pH, kde dochddza k dostatodnej disocidcii komplexu [12]. Na
vypodet konstdnt stability sme v tychto pripadoch pouzili vztah vyplyvajici z potencio-
metrickych merani, pri ktorych sa ukdzalo, Ze DPOTA mé4 vlastnost Stvorsytnej kyseliny.
Disocidcia vodika hydroxylovej skupiny za danych experimentélnych podmienok sa ne-

pozorovala [6]:
(Y] [HF
(MeY] [(H*]* (14——
° ( + ks, k,kz)

[Me] (k3k4) ZY

(1

K =

kde K = konStanta stability; k&, = 1018 k, = 10-24; k; = 10-6.90; L, = 10-9:41;
Me = i6n kovu; Y = DPOTA; MeY = komplex.

Pracovny postup pri priprave roztokov na stanovenie konstdnt stability uvedenou
metddou bol rovnaky ako v predchddzajucej préci [11].

Na stanovenie konstént stability dalSich komplexov (Zn2+, Cd?+, La3+) sme pouzili
spektrofotometrickit metédu pomernych konstént [12]. Ako zdkladny ién kovu v jed-
notlivych dvojiciach iénov vystupoval vidy Co?+. Zostavili sme nasledujice vymenné
sustavy Co?+—Zn*—DPOTA, Co?*+—Cd?*+—DPOTA, Co*+—La*+—DPOTA. Pracovny
postup pri priprave roztokov, ako aj pri merani bol rovnaky ako v préaci [11]. Konstanty
:stability sa vypodéitali podla vztahov publikovanych v priei [12].

1 1
400 500 600 700 800 nm

QObr. 1. Absorpéné krivky komplexov Cu?+—DPOTA (krivka a—g), Ni**—DPOTA
(krivka h—*k) a Co?+—DPOTA (krivka I—o) v zdvislosti od pH.

Koncentrécia Cu?t 1,2.10-% M, koncentrdcia DPOTA 6.10-° ™, 3cm kyvety.
) pH 2,50; b) pH 2,95; ¢) pH 3,75; d) pH 4,65; ¢) pH 6,10; f) pH 8,05; g) pH 11,75.
Koncentricia Ni2+ 6. 10~% M, koncentrdcia DPOTA 3. 1072 M, 3 cm kyvety.

h) pH 3,50; 7) pH 6,55; ) pH 7,20; k) pH 11,65.

Koncentrdcia Co?* 6 . 103 M, koncentrédcia DPOTA 3. 1072 M, 3 cm kyvety.

1) pH 2,95; m) pH 5,30; n) pH 6,50; o) pH 10,55.
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Nové komplexany (IX)
Vysledky a diskusia

Absorpéné krivky systému Cu?+—DPOTA st uvedené na obr. 1 (krivky"
a—d). Z priebehu kriviek vyplyva, Ze v rozsahu pH 4,65—11,75 vznika jediny-
komplex, ktory je sfarbeny na modro (absorpéné maximum 710—715 nm)..
Absorpéné krivky pri pH ca 3,75 vykazujdi zniZovanie absorbancie a posun:
maxima k vy$$im vinovym dizkam, o svedéi o disocidcii komplexu (absorpéné
maximum Cu2+ 800—810 nm).

Absorpéné krivky Niz*—DPOTA (obr. 1, krivky hA—k) jednoznadne pou-
kazuji na tvorbu jediného komplexu (pH 3,50—11,65). Uvedeny komplex
je slabo modrofialovo sfarbeny. Z pripravenych roztokov o pH < 3,0 sa
s ohladom na slabt rozpustnost vyluéovala DPOTA. Rovnaké vlastnosti mali
aj roztoky systému Co?*—DPOTA. Absorpéné krivky tohto systému si
uvedené na obr. 1, krivky {—o. Priebeh absorpénych kriviek znova poukazuje
na tvorbu jedného komplexu (slabo ruzové sfarbenie).

Absorpéné krivky systému Pb2+—DPOTA sme sledovali v ultrafialovej
oblasti (obr. 2). Priebeh kriviek s miernym absorpénym maximom (235 aZ
240 nm) nasvedéuje na vznik jedného komplexu (krivky c—e), ktory je
v kyslej oblasti disociovany (krivky a—b). Absorpénd krivka pri pH 10
(obr. 10, krivka f) poukazuje pravdepodobne na tvorbu hydroxokomplexu.
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Obr. 2. Absorpéné krivky komplexov Obr. 3. Absorpéné krivky komplexov

Pb2+—DPOTA v zdvislosti od pH.
Koncentrdcia Pb2+ 1.10-5 M, koncentrd-
cia. DPOTA 5.10-% M, 3cm kyvety.
a) pH 2,90; b) pH 4,05; ¢) pH 5,45;
d) pH 6,85; ¢) pH 8,10; f) pH 10,00.

Fe3+—DPOTA v zdvislosti od pH.
Koncentracia Fe3+ 1. 10~ M, koncentracia
DPOTA 5. 107% M, 3 cm kyvety.

a) pH 1,75; b) pH 2,50; ¢) pH 4,35; d)
pH 6,60; e¢) pH 7,20; f) pH 9,45; g) pH
10,10.
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‘Rovnako ako v pripade systému Pb2*—DPOTA sme sledovali tvorbu kom-
plexov v ultrafialovej oblasti aj pri Fe3+—DPOTA (obr. 3). Absorpéné krivky
pri pH 2,50—6,60 (krivky b—d) maji pomerne vyrazné absorpéné maximum
pri 250 nm. V kyslej oblasti pH < 2,50, ako aj v alkalickej oblasti (pH > 7)
‘dochadza k tvorbe prislusnych hydrogénkomplexov, resp. hydroxokomplexov
{13].

Na obr. 4 st vyhodnotené absorpéné krivky ako zavislost absorbancie
od pH v oblasti maxima absorpcie jednotlivych komplexov. Na tychto kriv-
kach mozno prehladne sledovat oblast existencie komplexov pri danych
experimentalnych podmienkach. ZloZzenie vsetkych sledovanych komplexov
sme stanovovali spektrofotometrickou titraciou metédou molérnych pomerov
(obr. 5). Ako vyplyva z priebehu kriviek, vo vSetkych pripadoch okrem kom-
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Obr. 4. Krivky zdvislosti ab- i © ]
sorbancie od pH.
a) Cuz*—DPOTA, i 715nm; O1f &
b) Pb2+—DPOTA, 42 235nm;
«¢) Fe3+—DPOTA, 2 250 nm; - 1
d) Co?+—DPOTA, A 480 nm;
J,,’_) Nl2+—-DPOTA, A 572 nm. L 1 1 1 L L L ! 1 !
3 5 7 9 1 pH

Obr. 5. Spektrofotometrické tit-
raéné krivky.
03 o a) Cuw*—DPOTA, koncentrédcia
Cuw?+ 1,2.10—° M, pH 4,50, A
3 710 nm, 3 ecm kyvety; b) Pb2+—
ozl £ - DPOTA, koncentracia Ph2+ 1.10-5
! i M, pH 6,00, 2 240 nm, 3 cm ky-
d vety; ¢) Co2+—DPOTA, koncentra-
cia Co2+ 5.10°* ™M, pH 5,00,

e -
01+ 0;0;[% 2 480 nm, 3 cm kyvety; d) Ni*+—

DPOTA, koncentracia Niz+ 5.10-3
. M, pH 5,00, 2572 nm, 3 cm kyvety;
e) Fe?+—DPOTA, koncentrédcia
11 1.2 13 Mefy Fe3+1.107% M, pH 3,00, 2 280 nm,
3 em kyvety.




plexu Pb2+—DPOTA (krivka b) vznikaji komplexy zloZenia 1:1. Naproti
tomu v pripade Pb2+ sme potvrdili tvorbu komplexu 1 : 2 v prospech éinidla.

Pre jednotlivé komplexy s charakteristickym absorpénym maximom sa
meranim roztokov, ktoré obsahovali 5—10 nasobny nadbytok DPOTA,
zistili mélové absorptivity (¢). Hodnoty uvedené v tab. 2 si priemerom pia-
tich merani, priéom v jednotlivych pripadoch sa nezaznamenali odchylky
vysSie nez 4 0,5 %. Konstanty stability komplexov Cu?*, Ni2+, Co?+ a Fe?+
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Tabulka 2
Absorpéné maximé a log ¢ komplexov
DPOTA
Komplex Absorpiné log & Tabulka 3
maximum (nm)
. . Pomerné konsStanty stability DPOTA ;
Cu?t 710—715 1,948 u=01 M-KNO,, t = 20 °C
375—376 1,000
Ni2+ 570—575 0,921 Me/Me’ log Kr s
955—965 1,235
Co2+ 478—482 1,158 Co%*|Zn%+ 0,28 0,02
Fes+ 250—252 3,974 ot ofed™ ek L
Pb2+ 235—240 3,972 Co**[La3+ 2,00 0,05
Tabulka 4
Konstanty stability komplexov DPOTA a EDTA; x = 0,1
M-KNO,, t = 20 °C
DPOTA EDTA
Kov -
spektrofotometria
log K [6,7] | log K [14]
log K s

Cu?+ 16,81 0,03 17,032 18,80

Niz+ 16,25 0,03 160 18,62

Co2+ 14,23 0,05 14,50 16,31

Zn?+ 13,95 0,07 13,532 16,50

Cdz2+ 12,5 0,1 11,952 16,46

La3+ 12,2 0,1 12,5 15,50

Fe3t 19,68 0,09 18v 25,1

a) potenciometrické hodnoty podTla [6];
b) elektroforetické hodnoty podla [7].
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sa vypo¢itali vyhodnotenim absorpénych kriviek komplexov (ekvimoldrna,
koncentracia kovu a ¢inidla) v oblasti pH, kde dochédza priblizne k 50 9/
disocidcii komplexov. Koneény vypodet sa urobil pouzitim vztahu (I). Vy-
sledky tychto konstant (tab. 4) sa uvddzaju ako priemer vypoéitany z piatich
paralelnych roztokov, pri¢om kazdy roztok sa meral pri 4 az 5 hodnotich 4
v okoli absorpéného maxima. Pre jednotlivé log K sa vypoditali prislusné
smerodajné odchylky (n = 25).

Konstanty stability dalSich tazkych kovov (Zn?+, Cd?*, La3®*) sa stanovili
metédou vymennych rovnovaznych systémov, v ktorych vystupuje ako jeden
z iénov Co?+. Konstanta stability tohto iénu sa vypoéitala predchddzajicim
sposobom. Takto ziskané relativne konstanty stability (K ) s ich smerodajnymi
odchylkami (n = 25 — 30) st uvedené v tab. 3. Vysledné hodnoty konstant
stability sa pre tieto pripady vypoéitali z log K po dosadeni hodnoty log K
pre Co%+*. Na porovnanie s v tab. 4 uvedené konstanty stability komplexov
DPOTA, ktoré sa zistili inymi metédami [6, 7], ako aj konStanty stability
EDTA. Hodnoty log K pre Cd2?+ a La3+ ziskané spektrofotometricky (tab. 4)
treba v dosledku velkého rozdielu v stabilite pri Co2+ a Cd2+, resp. La3+
brat len ako orientaéné.

Vo vSeobecnosti mozno povedat, Ze konstanty stability DPOTA sd v porov-
nani s tymi istymi konstantami podobného komplexanu, ako je DPTA,
priblizne o log K = 2 niz§ie. Toto zniZenie mozno vysvetlit znizenim bazicity
dusikov pri DPOTA vodi DPTA [6]. ZniZenie konstant stability komplexov
DPOTA voéi EDTA o log K = 2—5 mozno vysvetlit zvySenim poétu skupin
—CH, v uhlikatom retazci DPOTA a s tym stvisiacou existenciou jedného
mene]j pevného Sestélenného cyklu. K wdasti alkoholickej skupiny na chelatécii
sa na zaklade spektrofotometrickych vysledkov nemozno vyslovit. Mozno
v8ak predpokladat, Ze najmaé pri komplexe DPOTA s Fe3+, kde okrem komplexu
Pb2+ [6, 7] je udast alkoholického hydroxylu najpravdepodobnejsia, vzhladom
na relativne mald stabilitu tohto komplexu k chelatdcii tymto spésobom ne-
dochéddza.

Obr. 6. Predpokladand Struktira komplexov DPOTA.
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Podla uvedenych vysledkov a s ohladom na vedomosti o Struktire kom-
plexov pri komplexanoch diaminového typu mozno pre DPOTA predpokladat.
struktiru uvedenu na obr. 6.

Dakujeme prom. farm. V. Hartelovej z Katedry anorganickej a organickej chémie:
Farmaceutickej fakulty UK v Bratislave za elementdrne analyzy.

HOBBIE KOMIIJIEKCAHBI (IX)
NOJYYEHUE U CIHEKTPOO®OTOMETPUYECHOE N3YYEHUE HKOMIIJIERCOB
1,3-JUAMUHOIIPOIIAHOJ (2)-N,N,N’,N’-TETPAYKCYCHOI KUCJIOThI

B. lllnpunrep, . Maitep, B. Koneuka

Hadenpa ananntTuueckoit xumMuu
(dapmaneBTUUecKoro gaxyabrera YHuBepcutera uMm. Homerckoro, Bparucaasa

B paGore omuckiBaeTca HOBHA cmoco6 cuHTesa 1,3-guamuHonponanoix(2)-N,N,N’ N'-
-TeTPAYKCYCHOI KMCIOTHL, JIA KOTOPON A0 CHX IIOp M3BECTEH TOJbKO IIATEHTHHI cIocob
noanyueHusa [5). CrneKTpodoTOMETPHYECKMMH METORAMU MCCIeAyeTcs Takike oOpasoBaHUe
wommaexcoB [IIOTA c¢ Cu?+, Ni?+, Co?+, Pb2+, Fe3*, a Take uUX cocraB. Bo Bcex ciy-
yafAx, 3a UCKiIwuyeHMeM Pb?+ moxasamum cocraB KoMmilekcoB 1 : 1. B cayuae KOMIIIEKca
Pb2+ cniekTpodoTOMETPHUYECKY TONTBEPIMIM COCTaB 1 : 2 B N0Jb3y KOMILIEKCO00Pa3yIolero:
pearedTa [6, 7]. B pabGore mpuBoAATCA HalileHHBIe 3HAUEHMA KOHCTAHT YCTOUMBOCTH.
OTpenpHEIe KOHCTAHTH YCTOHYMBOCTH HcCiaenyeMux kommiekcoB JIIOTA Ha 2—5 emuHUIY
log K uuske, yem B cayyae DJITA, uto oGBACHAETCA NPUCYTCTBUEM OFHOTO LIECTHYIIEHHOIO-
nuKiIa B cayyae xKommiekcoB [IIIOTA mo cpaBHeHMIO C NATHYIEHHBIM LMKJIOM B Clyyae
9JITA. HoHcranTn ycroffunBocti kommiaekca Pb2+ ¢ JIIIOTA 6wimn ompepeseHsl B pabo-

Tax [6, 7].
Prelotila T. Dillingerovd.
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PREPARATION AND A SPECTROPHOTOMETRIC STUDY OF FORMATION

OF COMPLEXES WITH 1,3-DIAMINOPROPAN-2-OL-N,N,N’,N’-TETRAACETIC
ACID

V. Springer, J. Majer, B. Kopecka

Department of Analytical Chemistry, Faculty of Pharmacy, Komensky University,
Bratislava

A new procedure to synthetize 1,3-diaminopropan-2-ol-N,N,N’,N’-tetraacetic acid
(DPOTA) is described. So far, only the patented route [5] has been known. Fur-
thermore, both the formation of DPOTA-complexes with Cu?+, Ni2+, Co?+, Pb2+,
Fel+ and their composition is studied by means of spectrophotometric methods. The
ratio of the complexes composition was found to be 1 : 1 with the exception of Pb2+
complex, where the ratio was determined as 1 : 2 in favour to the complexing
reagent [6, 7]. The paper deals also with the stability constant measurements. The
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respective stability constants of the observed complexes with DPOTA are 2—5 loga-
rithm K units lower than those with ethylenediaminetetraacetic acid (EDTA). This
phenomenon is due to the formation of a six-member ring of the DPOTA comple-
xes, whereas the EDTA complexes are five-membered. The stability constants of the
Pb?+ complex with DPOTA were reported earlier [6, 7].
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