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赫拼

, 库 , 哪林娜刁‘

铁系元素冠醚配合物的研究
,

铁系氯化物与
,

一硝基一苯并 一冠一

配 合 物 的 合 成 和 性 质
、

张联祥 卢爱茹 孙 卫

西北师范学院化学系
,

兰州

本文报导铁 系氛化物
, , 、

几和 均为水合物 与 一峭基一苯

并一 一冠一 固态配合物的合成和性质
。

合成的
· ·

是一种新的冠醚配合物
。

经元素分析
、

红外光谱
、

紫外

光谱
、

热谱及 一射线衍射分析证明是 型
、

非溶 剂化
、

含有两个结晶水的固态
配合物

,

并且研 究 了其他有关性质
。 、 、

在同样条件下
,

和 曹不与
产
一稍基一苯并一 一冠一 配体生成

配合物
。

从 中可望得到侠系元素分离时新方法和新途技
。

关健词 铁系元紊 配合物 冠妞配合物
· 、

·
’

, 一硝基一苯并一 手
·

冠一 与碱金属
“,
及希么配合物

’ 的研究
,

先后已有文献报导
,

它而与铁系元素的配合物尚且未见
。

我们首次合成了尸
· · 么

固态配合物
,

并对其性

质进行了研究
。

配合物的合成与组成

配体的合成 , 二硝基一苯并一 一冠一
, ,

按文献  合成
。

熔点 ℃
,

孩磁共振谱

与文献  相同
。

配合物的合成 将 。。
·

, 与 , 一硝基一笨并一 一冠一 分别溶

于 乙腊和 苯中
,

将冠醚苯溶液滴加到
‘

拜 乙腊溶液中
,

搅拌 一 小时
,

有淡黄色微细沉淀生成
。

在冰箱中冷却
,

静置两天
,

取出污过滤
,

在混合溶剂 乙睛 苯 ·
‘

,
中重结晶

,

洗涤
,

真空千燥
。

得黄色晶体
。

配合物的组成 元素分析结果如表 所示
。

。

红外光讲

使用美国 一 型红外光谱仪
,

压片测定
,
所得结果

,

如图 所示
。

从图 可以看出
, 、

七
、 。
的图形显然不同 由于配谷物的形成

,
‘

配体冠醚的特征吸收峰

的形状
、

位置和强度都发生了变化
。
如双烷基醚 件 的吸收峰从 艺

一 工
到

。 一‘、

本文子 年 月 日收到
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一 ‘
到

一 ‘,

向低频方向移动 一
。 一 ’

芳烷基醚 抽
一 一

的吸收峰从
一 ‘

到  
一 ‘,

向低频方向移动
一 ‘。

其次
,

配合物红外光谱中
,

在
一 ’
处有一吸收

峰
,

表明有芳香基存在
。

另外
,

在
一 ‘
强

、

宽 和
一 ‘

强
、

宽 处
,

有水的吸收

峰
。

在 和
。
的红外吸收曲线上

,

在同一位置
一 ’和

一 ‘
处

,

均出现吸收峰
,

表明硝

基 一 。 没有参与配位
。

而在 。一 。。 解处
,

没有
一 三 根吸收峰

,

从而说明该配合物

是一非溶剂化
,

含结晶水的固态配合物
。

衰 配合物的翻色及元众分析结果
 皿 九 ,

配 合 物 毓 色 … 元 素 分 析 结 果
,  

一 一

昔 色
。 一 。
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图 1 红 外 吸 收 光 谱
F ig . 1 IR absorp tio n sp eetra

a: F eC la
.
弓H :0 ,

b
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F e C l
a 一

L

一

Z H
:
O

, e :
L

策外光讼

使用 日本岛津U V 300 型紫外一可见光谱仪
,

乙睛溶样
,

进行测量
,

所得结果
,

如图 2所示
。

从图 2看出
,

F
e

C I
:
·

6
H O 的紫外吸收光谱曲线的最大吸收波长为244n m 和 36onm ,

配

体L 的最大吸收波长为335nm
,

而 F eC 13
·

L

·

Z H

Z

O 的最大吸收波长为 Zo4n m
、

2 3 5
n

m 和332

nm ,

彼此各不相同
,

表明配合物生成
。

4

。

理热和热, 分析

使用国产4
.
1型示差精密热天平

。

气氛
:
空气

,

升温速度
:
10 ℃/m in 走纸速度

: Zm m /

m in ,
参比物

: A l:O :
.
测量结果如图 3所示

。

从图3a可以看出
,

在L 的D T A 曲线上
,

在96 ℃处有一吸热峰
,

这显然为L 的熔点
,

与文

献值相符 , L 的T G 曲线上
,

在22 4℃处开始大幅度失重
。

由图3一b 看出
,

F
。
C 1

3 ·

L

·

Z H
:

0 的

D T A 曲线上
,

位于134 ℃处有一吸热峰
,

表示其熔点
,

与毛细管法测定值相符
。

在 2“℃与
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图3 紫热和热童分析曲线

Fi g
. 3 D T A an d T G 血”

e

a: L ; b : F eC ls
o
L
oZ场0

认

42
4 ℃处

,

有两个吸热峰
,

相应于T G 曲线上25 宁c 与27 7℃处明显地失重
。

前者
,

可能是失去

了配合物中的结晶水口
、

x
一射魏雄本衍射分析

二
、

~
一

‘

一

、

使用X D , 3A型X 粉光衍射仪
,

凡靶
,

管压30 k V
,

管流25 m A
,

测量
,
所得结果示于表 2

。

从表必看出
,

一

F

o

C
I

。·

L

,
Z H

:
O 与L 的劝与d值显然不伺

,

表明配合物的生成
、

溶解性

实验表
一

明
,

配合物一般溶于介电常数较大(
。
) 7 )

,

而不溶于解电常数较小的溶剂中
。
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