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冠醚过渡金属配合物的制备
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碱金鹅
、

碱 土金属
、

希土元 素
、

钢 系元 素的阳离子 与冠醚 形 成配合物的报导已

有许多
‘一盛 ‘ ,

但过渡金属� � 、

� � 、

� �
、

� � 的二价 阳离子与冠醚形成配合物 的报导

午很 少
,

肠几不 成系统 �“ 、“
」

,

还 未见到�
� “十 、

� ��
十

与冠醚形成配合物 的报导
。

我们

以 � � 一冠 一� � � �
、

� � 一冠一 � � � �
、

� � 一冠 一� ���� �为配体
,

布
,

�备 了� � 昌
� 、

� � � � 、

� � 么十 、

� 护
十 、

� �
� 十
�扩

十

的俏 酉复盐和 乳化物两 系列配合物
。
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、
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�� � �
、

� � � �
� �

�� ��
、

� � � �
� · �� � � 为分析纯 ,

� � � �
� ·

� ��
,
�

、

� � � � � ��  。�
�

水溶液为化
�

爹纯 � � � 一冠一�
、

� � 一冠一 �
、

� � 一冠一 �为西德�
� � � �

一� � �� � � � � �
·

� �公
二

��� 
,气, ,、

�

�
�

配合物的制备方法

�� � 等摩尔枚的金属盐和冠醚
,

分别溶于适量的甲醇中
,

混合后回流搅拌约两 小时
,

在干燥器内使�
一

耳剂缓慢挥发至近干
,

有晶体析出
,

晶体用丙酮洗涤
。

� � � 等咋尔数的金属盐和冠醚
,

分别溶于少量无水乙醇
,

混合后加入氯仿
、

正已烷
,

使乙醇演液
�

氛仿 �
一

��
�

己烷为 � , � � � ,

放入干燥器内使溶剂缓慢挥发至近干
,

有晶体析出
。

晶体

川 � , �的丙酮
�

� �二已烷混合液洗涤
。

�� � 等摩尔数的金属盐和冠醚
,

分别浓于适量的乙睛
,

混合后回流搅拌两 小时
,

燕去

大部分溶刹
,

密闭静释
。

行晶体析出
。

�� �前儿步操作 与� 法相同 待甲醇挥发至近
一

「时
,

加入适量的丙酮
,

再滴加正已烷或

正庚烷
,

使溶液保持澄清
,

干燥器内静置
,

有晶体析出
。

�
�

配合物的测定

配合物的熔点用东德� � �� �� 型显微熔点仪测定
。

�
、

�
、
� 元素分析数据是用意大利
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冠醚过渡金属配合物的制各 � �  

� �� �� � �� �
公司 � � � �型元素分仪得到的

。

配合物的红外光谱 用美国� �
一� �� 型红外光 栅 分

光光度计在 � �� �
一�� � � �

一 ’
范围内测定

。

结 果
·

与 讨 论

从表 �
、

表 � 的数据看
,

配合物与无机盐及配体相比
,

熔点升高
�

�

红外光谱中� �
一
冠

一�
、

� �一冠一�
、

� � 一冠一�在� � � �
。�

一 ’、 � � � � 。�
一 ‘和� � � �。�

一 ’
处的 �

一� 一� 伸振动形成配合物后 �句低

波数位移了约 � �
一� � � �

一 ’。

属于 � � �
面内摇摆振动�占�

。� �的 � � � �
� �

一 ‘、

� � � � � �
一 ‘
配合后

发生了变化
。

配合物的外观
、

熔点
、

红外光谱及其他数据
’� ’
的变化证明较稳定的配合物 已形

成
。

表 � 配合物的元紊分析结果及制备方法
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表 2 配合物的外现
、
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