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本文 在

丙酮中使 �
一�卜�� � �  与硝酸杭及硝酸记反应

,

制得了它们的固态配合物
。

分析 了配合 物

的组成
,

并对其红外光谱
、

紫外一可 见光谱
、

溶解性及摩尔电导
、

差热一热重分析
、

� 光粉

末衍射等性质进行了研究
。 ,

表 � 配 合 物 的 组 成 分 析 结 果
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这一结果与红外光谱及差热分析等的结论相符
。

本文于 ��  !年 � 月 � 日收到
。
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山 2 表可知
,

形成配合物后5
一
B
r 一

P A D A P 的 C一O
一

伸缩振动向低波数方向发生了较大

的位移
,

S
c 配合物移动了40c m

一 ‘,
Y 配合物移动了 26

cm 一 ‘。
这说明配体中的氧直接 与 金属

离子生成了M 一 O 键
。

3 3 8
c
m

一 ‘
( S c )和354

om 一 ,
( Y ) 处出现的M 一O 键振动进一步证明了这种

键的形成
。

另外
,

N 一N 键振动及毗咤环骨架振动在形成配合物后均发生 了一定的变化
,

表明

偶氮键上的氮及毗咤环上的氮也参与了对金属离子的配位
。

红夕眯谱数据还表明
:
Sc 配合物

中N O
s一
全部参加了配位

,

Y 配合物中有部分的N O
3一
参加了配位

。 ,

配合物的摩尔电导数据(见

表 3 )也支持了这个结论
,

即S
c
配合物为非电解质

,

Y 配合物为 1
:2掣电解质

。
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谱信息及摩尔电导数据得出配合物的结构式为
:
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由于在配体及配合物的红外光谱上均未发现酚 0
一
H 基的振动吸 收

,

所以判定配体是以内络盐的形成存在于配合物中
。

;

从表 3 结果可看出
,

S
。
配合物的溶解性比Y 配合物的要小一些

,

这主要是由于它们在组

成和结构上的差异而造成的
。

-

配体与配合物的紫外可见光谱(见图 1 )差别较大
。

由于S
。
配合物中存在离子型配体

,

导

致其最大吸收峰位置与配体相差较大
。

两种配合物均在53如m 一580n m 范围内出现两个较强

的吸收而配体在这一范围无吸收
。

这与配体形成配合梅后颜色加深的事实相符
,

同时也进一

步证明了配合物的形成
。

配体及配合物的热谱图见图 2
。

两种配合物均无熔点
,

随温度的上升
,

都经历多级的热

分解过程
。

S
。配合物在603

O
c分解完全

,
Y 配合物在600

“

c 分解完全
。

S
C 配合物因水的含量太

小
,

在D T A 一T G 曲线上无明显表现, Y 配合物在 116
o
c失去结晶水

。

表 4 列出的是配体及配合物的火先粉末椒射数据
。

从表中数据可以看出
,

两种配合物特

征谱线的衍射数据与配体的有明显不同
,

这科明配合物与配体在晶体结构上 是 不 同 的
。

另

外
,

s
c

配合物与Y 配合物的衍射数据相差也很大
,

这说明两种配合物的晶体结构也 完 全 不

同
。

这一结论与两种配合物在组成和结构上的差异性是吻合的
。
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