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簇状化合物 四硫代钨酸铁

近年来
,

研究铂硫和钨硫原子簇状化合物的合成
,

结构和化学性质开展得十分广泛
’‘一‘ 。

牙年 让 首先合成出 仁 “一 拌一 么〕
,

年 等 提出用

〔 一 」〔 拜一 拌一 〕在空气中氧化制取 〔 」〔 月一 拼一

口
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我们以四硫代钨酸按
、

三硫代钨酸钱或二硫代钨酸钱作 原料
,

在水溶液中
,

用盐 酸

酸化
,

控制适当的酸性
,

同样可以得到 〔
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“一

簇阴离子骨架结构
。

实验中使用的四硫代钨酸按
、

三硫代钨酸按和二硫代钨酸铁均按文献 方法合成
。
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的合成 将 克 毫摩尔 四硫代钨酸铁溶于 毫升

水
,

强烈搅拌下
,

滴加 毫升 盐酸
,

反应液先由黄色变成浅红色
,

继而转变成鲜红色
,

分钟后
,

产生红色沉淀物
。

滤去反应液
,

将沉淀溶解于 毫升甲醇
,

再慢慢 加 人 克

毫摩尔 四正丁基嗅化钱的异丙醇溶液
,

放置
,

得到桔红色叶状晶体 〔
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若加入 克 毫摩尔 漠化十六烷基毗咤的异丙醇溶

液
,

则可得到桔红色叶状晶体
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化合物 工
、
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二甲基甲酞胺
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二甲亚矾
、

二氯甲烷
、

乙睛和硝基甲烷
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微溶

于甲醇
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的熔点
。

元素含量分析 化合物 工 计算值
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介
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红外光谱和紫外光谱的数据见表
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双键的伸缩振动 为
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不对称伸缩振动所致
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紫外光谱图见图
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本文于  年 月 日收到
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经磁天平测定化合物
、

磁矩为零
。

研究合成
、

且 反应
,

发现酸度和溶剂与化合物的生成有着直接关系
。

盐酸的量若

少于 毫升
,

用紫外一可见光谱监测反应液
,

发现原料几乎不反应
。

而加人 盐酸量超过

毫升
,

则主要生成三硫化钨
。

只有盐酸 原料 摩尔比 为 一 时
, ’, 物收率最高

,

而 且

较纯
。

在水溶液中
,

加人乙酸或甲酸酸化
,

原料不反应
。

但是采用甲醇等有机溶剂
,

分别以四

硫代钨酸钱
、

三硫代钨酸按或二硫代钨酸钱作原料
,

加乙酸进行反应
,

控制酸度
,

则可得到
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