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二氧化钦
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二氧化错的合成及其催化醋化反应
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∗+ ,# 和 −  . /0 10 于 2 32 一 245 年曾报道将四氛化钦
、

二氯氧错分别用氮水水解
,

用 5 ! 6 # 硫

酸处理
,

然后在空气中缎烧所得的二氧化钦
、

二氧化错
,

可以催化烷烃的异构化反应【周
 

我们参考文献

合成了78 9 :
和 ; / # : ,

并发现当热处理温度为 < %! ℃ (7+ # :
∃, !3! ℃ (; 心

%
∃时

,

它们对醋酸和脂肪醇的

醋化反应
,

具有催化作用
 

关健词 = 权化钦 舰化错 催化茜化
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一 7+ # :
和 ; / 5 %

的制备及鉴定
 

7+ # : 和 ;/ 5 %
的制备 根据文献 >,; 制备了7+ # : 和 ;/ # %  

但热处理温度为 <% !℃
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7 +# : 和 ; / # :
的鉴定 = ( ∃酸强度及酸量的测定 8,

’

? 样品经缎烧
,

〔< % !℃ (7 +5 %
∃

,

!3 !℃ (; /9
:

∃〕一小时半后测其酸强度及酸量
 

酸强度是以磺酞氯为溶剂
,

二甲基黄为指

示剂
·

7+ 5 % = ≅ −0 Α 一? 5 时
,

由白色变为粉红色 Β ≅ −0 Α 一! Χ 时
,

颜色无变化
,

所以

7+ # :
的酸强度为 一? 5一! Χ
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;/ # : = ≅ −0 Α 一! Χ 时
,

由白色变为黄色 Β ≅ −0 一
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% 时颜

色无变化
,

所以;/ 9 :
的酸度为 一! Χ一4 %

·

酸量测定是以环己烷为溶剂
,

二甲基黄为指

示剂
·
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满刻度 Κ 5 55 印 Λ
,

Μ Ν

众
,

又Α Ο !< 5 !5 人
·
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%
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毛
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以 Θ
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∗ 碳 Θ ,

一 % 4!  5 Σ ϑ 校正样品核电
,

测定误差 土

#
·
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·

测得 7 +# : 和 ; / # :
的图谱如下二

二
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7 +# :
和 ; / # :

催化的醋化反应

本文于 243 年 4 月 ? 日收到
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表 固体酸催化下的醋吐才收率
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结 果 和 讨 论
一 78 9 : 和 ; / # :

的催化能力

根据文献制备的 7 +# : 和 ; / # : ,

中间分别生成 ∗  7 +# < 和 ; /
(# ∗ ∃一 然后 5

·

! 6 #

∗ :

Λ#
。
处理

,

锻烧后经 Ψ 一射线分析
,

结论是 7+ 5 %
和 ;/ # = ·

经电子能谱分析
,

;/ # :
表面

含有微量的硫
,

这显然是 ; /9
:
的表面含有微量的硫酸盐

,

且硫酸盐对醋化反应也有催化

作用 >ΛΖ
 

’

78 9 :
表面不含硫

,

说明7+ 叭 表面不含硫酸盐
 

所以 :/ # : 比 78 9 :
催化能力强

,

二
 

催化荆的热处理温度对催化活性的影晌

我们考察 了催化剂的热处理温度对催化浩性的影响
,

发现 ;/ 5 %
的热处理温度为

!3 !℃时比 ! %! ℃和 Χ %! ℃ 时的催化活性高 Β 7+ 5 %
的热处理温度为 < %! ℃ 时其活性比 ? 3! ℃

和 !5 5 ℃时高
 

实验证明催化剂的热处理温度在 ! 3! ℃(;
/ 5 %

∃, < %! ℃ (7+ # :
∃比较适宜

 

三
 

催化性能的考察

我们对催化剂反复使用的性能进行了考察
,

即一次性投人催化剂
,

经十六次醋化反应
,

发现催化活性基本不变
 

十六次的平均收率与第十六次的单次收率的偏差为 5
 

Ξ
 

实验

表 明
,

7+ 5 %
和 ; / # :

对酪化反应有催化作用
,

而且不易中毒
,

可以连续使用
·
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