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摘　要　合成了一种新型的导电配位型化合物( FeCp2 ) 0. 65[ N i( C3S7) 2]。通过元素分析( EA ) ,电感耦合

等离子体原子发射光谱( ICP-AES) , 核磁共振( 1HNMR) ,紫外光谱( UV )对该化合物进行了表征。

关键词　导电配位型化合物; ( F eCp2) 0. 65[ N i( C3S7) 2] ;合成

中图分类号: O657. 61　　　文献标识码: A　　　文章编号: 1004-8138( 2010) 01-0120-03

1　前言
电荷转移型导电配位化合物是在研究有机物导电性的过程中发现的, 此类化合物的研究为有

机超导体的研究提供了一定的途径和方法。其中较为成功的一类新型导电配位化合物是

Rn [ M( L ) x ]。研究表明,配体的分子结构、外部阳离子或不同的给体分子,中心金属离子的种类和其

氧化数等对配位化合物的结构和性能都有不同的影响[ 1]。本实验在以上思想的指导下,合成了一种

新型的导电配位型化合物( FeCp2 ) 0. 65[ Ni( C3S7 ) 2]。

2　实验部分

2. 1　主要仪器和试剂

XT 4型显微熔点仪(上海荆和分析仪器有限公司) ; Perkin-Elmer1730型傅里叶变换红外光谱

仪( KBr 压片,美国 Perkin-Elmer 公司) ; FT-80A 核磁共振仪( DMSO为溶剂, T MS 为内标, 美国瓦

里安公司) ; Cario-Erba 1106 元素分析仪(德国 Elementar 公司) ; ZAB-HS 质谱仪(英国 VG公司)。

所有试剂均为市售分析纯;其中二硫化碳、丙酮、N, N -二甲基甲酰胺( DMF)、乙醇、甲醇使用

前均进行除水或重蒸处理。

2. 2　双-1, 3-二硫杂戊烯-4-烯-2-硫酮-4, 5-二硫基(C6S10 )的制备

按文献[ 2]的方法制备 C6S10
[ 2]。

2. 3　C3S8的制备

称取 2g 所得 C6S10于 50mL 烧杯中, 加入 30mL 乙醇溶液溶解,转置于 150mL 三颈瓶中,搅拌。

再称取 0. 82g NaOH 溶于 10mL 蒸馏水中,加入 0. 52mL N 2H4·H2O, 和 2. 4g 四乙基溴化铵。所得



溶液用 20mL 无水乙醇稀释,置于平衡漏斗中。再将平衡漏斗中的混合液缓慢滴入三颈瓶中,溶液

逐渐变成暗红色。于室温下搅拌8h, 减压蒸馏。向上述所得的溶液中加入 1. 0mL SCl2 ,室温下反应

12h,过滤, 沉淀分别用蒸馏水和 CS2各洗 3次,于室温下干燥,得暗红色固体粉末。

2. 4　FeCp2ClO4的制备

按文献[ 2]的方法制备 FeCp2ClO 4(其中 Cp是茂环)。

2. 5　配合物( FeCp2) 0. 65 [Ni(C3S7) 2 ]的合成

将 0. 5g 切碎的金属钠溶于 30mL 甲醇溶液中, 反应直至金属钠全部溶解, 然后在 Ar 气氛下,

加入 2. 0g C3S8, 于室温下反应搅拌 10h,得深棕色的溶液。

在不断搅拌的情况下, 向上述溶液中滴加 10mL 含 0. 45g NiCl2·6H 2O 的甲醇溶液, 随着

NiCl2·6H2O的甲醇溶液的不断加入, 溶液呈现黑色,滴加完毕,于室温下反应搅拌 5h,过滤, 留取

滤液。向滤液中滴加新制的 FeCp2ClO 4溶液 20mL,于室温下搅拌反应 10h,过滤, 得黑色沉淀,沉淀

多次用丙酮洗涤, 直至溶液无色, 并在室温下干燥, 得黑色的带有金属光泽的固体 0. 72g, 产率是

33%。

3　结果和讨论

3. 1　配合物的物理性质和 EA、ICP-AES测定结果

配合物的组成由 EA、ICP-AES 确定,结果如表 1所示。

表 1　配体及配合物的物理性质和 EA、ICP-AES数据

化合物 外观
m. p

(℃)

EA 和 ICP-AES实验值(理论值) ( % )

C H S Ni Fe

配合物 黑色光泽固体 > 300
21. 39

( 21. 42)

1. 18

( 0. 95)

63. 55

( 64. 00)

8. 55

( 8. 43)

5. 09

( 5. 20)

　　从表中可以看出( FeCp2) 0. 65 [ Ni( C3S7 ) 2 ]配合物的 EA、ICP-AES 理论值和实际测量值基本相

符。

3. 2　配合物的 IR、UV、
1
HNMR光谱

配体和配合物的 IR、UV、
1
HNMR光谱数据如表 2。

表 2　配体和配合物的 IR、1HNMR、UV数据

化合物
IR�( cm- 1)

�c= c �c= s �c- s �Ni- S �Fe- Cp

1HNMR

�( ppm)

UV

 (nm )

配合物 1384. 71m 1060. 71s 885. 21s 420. 43s 474. 43s 4. 161 250. 0　320. 0　360. 0

　　对配合物的红外谱图进行分析, 结果如下:

IR 谱图中,在 1384. 71cm
- 1
处的吸收峰归属于 C C 伸缩振动; 在 1060. 71cm

- 1
处的吸收峰归

属于 C S 伸缩振动; 在 885. 21cm
- 1处的吸收峰归属于 C—S 伸缩振动;在 420. 43cm

- 1处的吸收

峰归属于Ni—S 伸缩振动;在 474. 43处的吸收峰归属于 Fe—Cp 伸缩振动。

UV 谱图是以 DMF 为溶剂,样品浓度为 1. 0×10
- 5
mol·L

- 1
。从谱图中可以看出 260. 0nm 左

右有吸收带, 应归属于配体 !→!* 跃迁; 320nm 左右的吸收带归属于离域配体轨道向定域在配合物
两端的配体轨道的跃迁,即反应配体的吸收 [ 3] ; 360nm 左右吸收带归属于 S 与Ni电荷转移光谱,电

荷转移可以增大配合物的导电性;而 410nm 左右为茂环与 Fe电荷转移光谱。
1HNMR谱图是以 DMSO 为溶剂, TM S为内标对配合物进行扫描得到的核磁共振谱,可知谱

图中 4. 161ppm 归属于 Cp环上 H 的化学位移。

121第 1期 王晓晖等: ( FeCp2) 0. 65[ Ni( C3S7) 2]的合成及表征



4　结论
根据配合物的元素分析、ICP-AES 数据和 IR, 1HNMR 和 UV 谱学数据确定目标化合物为

( FeCp2) 0. 65[ Ni( C3S7) 2 ]。
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Abstract　One new conduct ing coordinat ion compound ( FeCp2) 0. 65[ Ni( C3S7) 2 ] w as synthesized,

and characterized by EA, ICP-AES,
1
HNMR and UV.
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