
第 4O 卷
2 X() 1年

第 4 期
7 月

中山大学学报
A C f A (S 二I E N ll A R U M N Al l R A I J

(自然科学版 ) V ol
.

粼)

U M U N I V E R S f【Al l S S U N Y A I S EN I
oN

Z U0 1

泥取代型杂多钨酸盐的合成及晶体结构
`

刘 杰
’ ,

潘晓冲“ ,

梅文杰
’ ,

计亮年
`

( 1
.

中山大学化学与化学工程学院
,

广东 广州 51 02 7 5 ;

2
.

大庆第一采油厂信息中心
,

黑龙江 大庆 163 以X) )

摘 要 : 合成了妮取代的钨硅杂多配合物 长珑 仁is叭 N场喝卜 4珑。
,

通过单晶 -x 射线衍射对其结构进行

了表征
,

该化合物属单斜晶系
,
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通过红外光谱
、

紫

外光谱对化合物进行了性质表征
.
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杂多化合物具有独特的结构和许多优异的性

能
,

而且
,

可通过改变组成元素 (反荷离子
、

中

心原子
、

配位原子 ) 进行结构设计
,

以期获得 良

好的应用效果
,

近年来
,

妮取代的杂多化合物受

到人们的重视 [’ 〕
,

不但在催化领域显示 出重 要

性 : 2
·

’ 〕
,

而且 iH n 等相继报道了该类化合物抗艾

滋病毒 ( H w ) 的活性 4[, ’ 〕
,

我们也对其进行 了

抗植物病毒的研究 6[]
,

发现该类化合物具有高

效
、

低毒的优良特性
.

为了深人研究此类化合

物
,

以便开发更优秀的抗病毒制剂
,

我们合成了

妮取代型杂多化合物 从 H :
[ is 弧 N纯嘶 〕

·

4 H 2 0
,

通过单晶 X
一

射线衍射
,

确定了其阴离子结构
.

l 实验部分

1
.

1 瑜姚 〔is姚 N炳嘶」
·

4姚 0 的合成

11
.

3 6 g 7K H 「N蚝o ; 9
] 溶于 s oo mL 水中

,

2 0

mL
甲 30 % 一 35 % 的姚仇 加人到六妮酸盐水溶液

中
,

3 mo 一 面
一 3 H e l 调 溶 液 的 p H = 7

,
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比 SI W1
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嘶
·
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,

用 NaH
-

c o :
水溶液调 p H 二 7

,

加人到上述六妮酸盐溶液

中
,
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.
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,

然后加人 2 nrL
l mo 卜
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一 3
的 N aZ so
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,

滤
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,
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)

,

放人 5 ℃
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,

析出晶体 长 H 3 「is讥 N伪嘶」
·

4姚 0
,

在温水中重结晶
,

得黄色针状晶体
.

产率 60 %
,

经元素分析和 热 分 析
,

确 定其分子式
.
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个
,
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.
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2 结果与讨论

2
.

1 红外光谱

化合物的红外光谱在 7X()
一 1 100

。 m
一 ’
之间

有 4 个主要吸收带
,

即呈现出 eK 因, n
结构杂多配
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酸盐相比
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,

分别被指
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一
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) 的振动

峰slt
,

这进一步证明了该化合物中不存在过氧化

祝基团
.

2
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2 紫外光谱

合成的杂多配合物在 2 X() unr 及 2印 unr 附近

出现了 2 个吸收峰
,

分别被指认为 Od ~ W 的荷

移跃迁及 ob ( Oc ) ~ W 的荷移跃迁
,

这是 K昭
-

咖结构的特征吸收峰
,

本实验结果进一步证明

了该类化合物仍保持 K咫颐n
结构

.

2
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3 结构描述与讨论

配合物的主要键长和键角分别列于表 1
,

图

1为 长姚 〔iS叭 N妈喝」
·

4姚 0 的阴离子结构图
.

从图 1看出
,

化合物仍保持 K咫户n
结构

,

在
,

此阴离子结构中
,

以 M 代表配原子
,

每个 M 位

置被 9/ 12 w 和 3 l/ Z Nb 占有
,

N b 以无序的方式

取代了 W 原子
.

取代型的杂多化合物
,

见诸文

献报道的单晶结构
,

取代原子多数以无序的方式

取代配原子 7[]
.
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,
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,
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,

0

( 54 A ) ; 5 1( 2 )与 0 ( 6 )
,

0 ( 4() )
,

0 ( 48 )
,
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,
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,
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oa 平均
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.
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,
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.
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.
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构
,
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,
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氧
,
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,
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.
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图 1 【,叭呱喝」
·

4姚 O的阴离子结构图
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4氏 0

3 个 M氏 八面体边边相联 并共用 o a
形成

M 3 o l 3
三金属簇

,

即 M ( 4 A )
、

M ( 13 )和 M (一5 )共用 0

( 54 )
,

M ( I A )
、

M ( 3 )和 M ( 10 )共用 0 ( 24 A )
,

M ( l )
、

M ( 3 A )和 M ( 10 A )共用 0 ( 24 )
,

M ( 4 )
、

M ( 13 A )和 M

( 15 A )共用 0 ( 5 4 A )
,

组成 4 个三金属簇
,

M ( 2 )
、

M

( 5 )和 M ( 18 )共用 0 ( 6 )
,

M ( 7 )
、

M ( 12 )和 M ( 14 )共

用 O ( 5 3 ) ; M ( 12 )
、

M ( 16 )和 M ( 17 )共用 0 ( 4() )
,

4 个

M 3 O1 3三金属簇之间共角相联并与 is 仇 四面体共

角相联形成 K e

颐
n
结构

,

同一个三金属簇内的 M

一 0 一 M 中桥氧被称为 co 氧
,

不同三金属簇间的

M 一 O 一 M 中的桥氧被称为 o b 氧
,

M 一 o b 键长平

均约为 0
.

189 3 mn
.

M 一
Oc 键长平均约为 0

.

192 4

urn
,

与 瑜 [ iS w l Z

嘶」相比
,

由于妮的取代
,

M 一 O

键长约增长 0
.

03 utn
.

M 一 o b 一 M 的平均键角约为

149
“ ,

M 一
cO

一 M 的平均键角约为 12 1
“ .
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二甲亚砚中电沉积 玩
一

oC 合金膜的研究

衰定胜
,

黄开胜
,

刘冠昆
,

童叶翔

(中山大学化学与化学工程学院
,

广东 广州 51 02 7 5)

摘 要
:

研究在非水溶剂二甲亚矾中电沉积协 co 合金膜
.

体系中加人柠檬酸为络合剂
,

聚乙醇
一

l
姗 为添加剂

,

用

于改善沉积层的质量
.

在沉积过程中
,

应用了恒电位电解技术和脉冲电解技术
.

所得 协 oC 合金膜的表面是光滑
,

致

密
,

枯附性好和有金属光泽
.

恒电位电解技术沉积得到的协肠合金膜中 压 的质量分数是 22
.

42 % 一

50
.

29 %
.

脉冲电

解技术沉积得到的协 oC 合金膜中 巨 的质量分数是 1
.

46 % 一

42
.

63 %
.

脉冲电解技术沉积得到的协助合金膜通过电镜

观察发现金属粒子的大小约为 100 nm
.

关健词
: 稀土 ; 悯 ; 共沉积 ; 二甲亚矾 ;

协 co 合金膜

中圈分类号
:

06 14
.

33 ;
飞 153

.
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