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希土元素铭�� �和二酞异经朽酸配合物

的合成及其性质研究

刘英汉 刘光华 梅光泉 钟家跃

� 江西 大学化学系
,

南昌 �

本文提出了希土忆� � �和邻苯二酞异轻肪酸 �。
一� �� � �

、

乙二酞异经厉酸�� �
�

� � �及 己二酞异经厉酸�� � � � �配合物的合成方法
,

并进行了元素分析
、

红外光

谱及热重分析研究
。

关 � 润
�

忆 � � � 二� 异径后 �

经厉酸类化合物作为一种广谱配位剂 〔‘ , � 〕在弱酸性介质中能同希土离子生成配合

物〔。〕� 且在化学分析
、

矿物浮选上有着重要的用途 〔� 〕
。

目前应用烷基和芳基的单酥异

经肪酸颇多 � � 〕,

而对于它们的二酞异经肪酸同重希土离子 �如 �
“十 � 合成配合物的研

究报道甚少
。

本文提出了忆 ���� �和
。一� �� �

、

� � � � 及 � �� � 配合物的合成方法
,

并

对这三种新配合物进行 了元素分析
、

红外光谱及热重分析研究
。

实 验 部 分

一
、

试荆及主要仪登

邻苯二酞异经厉酸
、

乙二酸异经厉酸及己二酞异经厉酸均按文献〔� 〕
、

〔� 〕合成
,

经提纯后分别配制成�
�

�� � �� �� 的 ��  乙醇一水溶液备用
。

氧化忆 � �
�
�

�
�

, � �
�

� �� � �江西硬质合金厂产品 �
。

标准�� �
�

溶液的配制
� 准确称取 �

�

� � � �克 �
�
�

�

固体
,

溶于 � �毫升浓盐酸中
,

在水

浴上蒸发近干
,

冷却后转入�� �毫升容量瓶中
,

用燕馏水稀释至刻度
,

摇匀
,

即为�
�

� �� �

� � �� � �  �
�

标准液 � � � 二 � �
。

其他化学试剂为化学纯或分析纯
。

主要仪器
�

日本岛津�� 一�� �型光谱仪
、

� �� 型分光光度计
、

�� �一 � 型热天平及凯

氏定氮仪等
。

本文于 �� � 年 � 月 � � 日收到
。
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二
、

砚合 � 的合成

�
。

邻苯二酸异经厉酸合忆 �� �配合物

量取 �
�

�� � �� �� 。一� �� � 乙醉水溶液� �� 毫升
,

加入 �� � ����
�

溶液
,

在搅排下缓慢

滴加 � �氨水使溶液 � � 值为 �
�

�� � 用酸度计测定
,

下同 �
,

溶液中有黄色絮状沉淀
,

在水浴上加热�� 分钟
,

趁热过滤
,

用热蒸馏水洗沉淀 � 一 � 次
,

再用�� � 乙醉洗一次
,

最后在红外灯下烘干
,

将淡黄色固体移至真空干操器内保干
。

�
。

乙二酞异经厉酸合忆�皿 �和己二酞异轻厉酸合忆 �皿 �配合物

合成方法与上述基本相同
。

乙二酞异轻厉酸合忆 �皿 �在 � � � �
�

�� 时为白色絮状沉

淀
,

而 己二酞异经厉酸合忆 �皿 �在 � � � �
�

�� 时呈白色颗粒沉淀析出
。

它们经红外灯烘

干后分别呈粉红色晶体和淡黄色固体
。

结 果 与 讨 论

一
、

落解性试挂和官能团检脸

上述三种配合物均难溶于乙醇
、

氯仿
、

苯和甲苯等有机溶剂
。

易溶于硫酸
、

盐酸等无机

� �� 。不, � 二 二 , 。二。 ‘、 � ,
� 、 日。 。。� 。 � � 、 � 、 。。� 。 , 二 � 甘

‘

� 。卢�
茸几 几

’ � �� � � 下 � �毛凡 �目 , ��闷 刀� � ‘勺
� � �廿 月仪 , 卜卜习匕 月沃 台 � �乙 ’ 一 , 暇兀 甲� �

曰 , �
�

夕匀匕月了弓理民也医 、

—勺 、 材 �� � 、� ,

�
人 、 � 几、曰夕占 几

存在
。

二
、

砚合 � 元 , 分析

配合物中的忆 �皿 �灼烧成 � � �
,

后
,

溶于盐酸
,

加入醋酸一醋酸钠缓冲液保持溶液
� � 值为 �

�

� � �
�

� ,

以二 甲酚橙作指示剂
,

用标准 � � � � 滴定
。

三种配合物的元素分析

结果见表 �
。

衰 � 砚合 � 的元索分析给�
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三
、

红外光谱

将 以上三种配合物分别与K Br 压片
,

在日本岛津IR 一400 型光谱仪上测其红外光谱
,

与相应配体的红外谱图 (见文献〔3 〕和〔4 〕) 比较
,
并对某些谱带进行了归属

,
结果见

表 2
。
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在上述三种配合物中都存在着与相应的异轻厉酸相似的伸缩振动带
,

表明有相应的配合

物形成
。

四
、

热 , 分析

将三种配合物固体研细
、

装样后在热天平上进行热重分析
。

实验在空气氛中进行
,

升温速率为 5 ℃ /分
。

最终热解产物是Y
ZO 3

。

记录数据
,

绘制 T G 曲线
,

所得数据见表

3 。
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从元素分析
、

红外光谱及热重分析结果表明合成的三种配合物均符合相 应 的 化 学

式
。

吸.
:
对江西省科学自然资派研究所

、

江西省药物研究所及余爱国同志在实验方面所给予的帮助

谨致谢忱
。
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