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含茂钦低聚物的制备与光谱

党 铁

陕西 师 大化学系 西安

文中报 道两种新的含茂钦低 钦物
一 一〔

一 。

一 一
〕
。 一

与  一 一
〔
一  , 。 一 一

〕
。 一 ‘一甘

制备并用元素分析和光淆  
, ‘ ,

对它们进行了鉴 定
。

关扭词 茂牡 低 物 光进

在合成
、

分离二茂钦类衍生物过程中
,

常出现油状物
,

一般 将 其 作 为 副产 物 除

去〔
‘一

约
,

而在专门合成的茂钦聚合物
,

实验值与理论值则相差较大
,

故不易确定它们

的组成“
一 “〕。 可见

,

对此 尚需进 一步研究探索
。

实 验

一
、

试荆

二氯二茂钦 ’ 按作者另待发表的一文 中方法合成
辛。

邻甲基苯酸甲钠
、

一
蔡乙酸钠由相应的酸分别与氢氧化钠反应制得

、

干燥
。

苯 级
,

干燥
。

二
、

制备

与邻甲基苯甲酸钠按
,

的摩尔比于苯中混合
,

回流搅拌 小时
,

冷却

后
,

分离
、

纯化得黄色固体

‘

一 一

〔一
。 ‘ 一。 一 一

〕
。一

软化点 ℃
。

元素分析结果
, 了 , , , ,

计算值
, , , , , 。

在类似实验条件下
,

与
一

蔡 乙酸钠反应两个多小时
,

得桔黄色固体

软化点 ℃
。

元素分析结果 百
, , , , ,

计算值
。

, , , , , , , , , , 。

光谱测定

数据见表
。

本文于  了年 月 日收到

该文 已被
“

无机
、

金属有机化学合成反应
” 了 一

接受
,

在印刷中
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结 果 与 讨 论

为表征产物
,

除元素分析外
,

还进行了溶解性试验和光谱鉴定
。

I 和 I 的溶解性相

似
:
溶于氯仿

、

二氯甲烷
、

苯
、

T H F

、

丙酮
、

D M S O 等
,

不溶于石油醚
、

氨水
、

硝酸
、

硫酸
、

磷酸等溶剂
,

在盐酸中分解
,

有C p
:
TI C I

:
析出

。

由表 1可见
,

低聚物 I和 I 均出现茂环
、

芳环
、

梭基的红外特征吸收
,

此外有掀
, 一 C ;

( I
:

5 5 0
e t n 一 ’,

I
:

5 4 0
e
m

一 ’
)
; v T , 一 , ,
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I
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7 8 3
C

m

一 ’
) 等

。

在核磁谱中
,

I 有苯环
,

甲基质 子 峰
,

-

有蔡环
,

亚甲基质子峰
。

相应的茂环质子变为双峰( I
: 7
.
15

,
I

:
6

.

5
8)

,

说明存在两

种不同的茂环
、

此外
,

在0
.
86 一1

.
26 之间

,
I 和 I 都出现两个单峰

,

它们很 可能是 由不

同环境的 Ti
一
O

一
H 质子产生的

。

在质谱中均未发现分子离子峰
,

而特征碎片离子峰比

较明显(m /
e), 例如

,
C p T i ( O

Z
C C H

:
C

l 。
H

:
) 0 ( 3 1 3 )
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C p T i ( O
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。
H

;
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) ( 2 8 1 )

,

C p
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T I C I O (
2 2 9 )

,
C p

Z
T i ( 1 7 8 ) C p T i ( O H ) O ( 1 4 6 ) 以及它们进一步断裂

,

重排的离子

峰
。

根据以上实验事实
,

我们认为本文的茂钦聚合物具有下列组成(n = 1
,

2)

了 C p 、
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