
第 期 无 机 化 学 学 报  !
∀

# 万
∃

∀

% 的 & 必 & 岭 衍的 的 呀

∋ 研 究 简 报 忿

签 苏
忿。 & 。 & ,

二, , , 逮

() ∗ +, −. ∋+/ 01 2 ∋刁+) 3. 4∋5

王尧宇 高忆慈
的晶体结构
史启祯

+兰州大学化学系
,

兰州 6 ∃ ∃+∋ ∃ ∋

祝 英 王 欣
+兰州大学侧试中心

,

兰 州 6 ∃ ∃ ∃ ∃ ∋

标题化合物 晶体 属三斜 晶 系 7 空 间群为 8! 7 晶 胞参数 9 : 二 ;
∀

!;5+ 5∋人
,

< , =∃∀ ; >+5∋ 人
,

? 二 = #
∀

5 # =+≅∋人
, 9 Α >> ; +5∋

“ ,

刀二 Β >
∀

> 6+5 ∋
“ ∀

, Α 5 =
∀

=;+5∋
“

7 Χ 二 5
∀

两个 /0 1 2 上的四个 Δ 原 子和

一个配位水中的 . 原子围绕中心体 ) ∗ 原子形成一个畸变的三角双锥构型
,

配位水与阴离子 )! 。二中的

. 原子形成氢键
∀

关键词 9 3? 。似 9 . Ε/ 、1 。∋习+? ! 公
9

晶体结构

‘? 9

娜
5
∃∋ +/ 01 2∋ Φ ?!  公

9
是一种新的化合物

,

晶体骊构为畸变的三角双锥形
,

它为 矿组

志 ‘ 9 9 +== ∋与两个 / 01 2 配体很难形成四方锥的断言
‘,刃 又增添 了一个例证

∀

实验部分
按文献 ‘’二制得并提纯 1 ∗ +1 一∃

4

∋5
·

# , 5∃
∀

将 =
,

一于邻菲哆琳和 ) ∗ +1 ! 4

∋5
·

# , 5∃ 按 5
∀

Β

9= 的摩尔比分别溶于 >Β Γ 的乙醇和水中
,

溶剂币醇和水的比+Η Ι 的为 Β 9!
,

混合均匀后在

室温下搅拌并 小心滴加丙烯酸直至淡兰色沉淀消失
,

再用 。
∀

5 ϑ  !
·

=一, 的 Δ :  , 溶液调

/ , Α # 左右
∀

得一兰绿色清亮透明溶液
∀

室温下放置使溶剂自然挥发
,

数天后即得到兰绿色

的透明晶体
∀

在同样的溶剂中重结晶得到可供测试用的单晶
∀

单晶在 ? Κ Λ 4 型四园衍射仪上收集强度数据
,

晶体大小为 。
∀

4 Μ ∃
∀

Μ  
∀

5+ ϑ ϑ ∋, ,

用经过

石墨单色化的 Ν 。
戈 射线住二 。

∀

6 =∃ 人∋以 。一5‘扫描方式在 5
。

鉴1鉴5#
“

范围内收集 Β∃ # > 个

独立衍射点
,

其中 3之 :+ 乃可观测点为 4 ∃ # 个
∀

强度数据经 二8 因子校正和经验吸收系数校

正
∀

分子属三斜晶系 7 空间群为 8! 7 晶胞参数 9 : 二 ;
∀

=;5 +5∋ 人
,

< Α !∃
∀

; >+ 5∋ 人
, 。 Α =#

∀

5# =+ Β∋

人
, 9 Α > >

∀

; +5 ∋
“ ,

刀Α ;> > 6 +5 ∋
“ , 7 二 5 = 一;+5 ∋

“

9 晶 胞 内的 分子数 Χ Α 5 9 晶 胞体积

犷一 抢Β∃ ∀Β 人 ’7 计 算 密 度 Λ 。一 =
∀

6∃ 5 > Ι ?ϑ 7 线 性 呢 收 系 数 。+幻
一 ==

∀

Β∃5 ?Ο2
一 , 7

只∃∃ ∃∋ 二 > =5
∀

晶体结构用直接法 +Ν ∗ Π Θ Κ Δ 一吕5∋ 解出
,

采用全矩阵最小二乘法对诸原子的

坐标参数及热参数进行修正
∀

参与修正 的可观侧反射点数为 4∃ 4; 个
∀

最终的偏离因子

Ρ Α ∃
∀

∃ 6 Β
,

Ρ , Α ∃
∀

∃ ; =
∀

结构描述和讨论
分子由3?

∗

似户∋扣01 2∋ 扩
Σ

阳离子和 。 ∃ 万阴离子组成
∀

(?
∗
份

5

∃∋ +/ 012 习+? =∃ 公
9
分子在晶

本文于 => 鹅年Β月竹 日收到
∀





Β5 无 机 化 学 学 报 # 愁

) Ρ Τ ΥΘ Κ Π ΥΘ Ρ ς ) Θ ς Ρ Ω . Ξ Ν . Δ . Κ Ψς . Ζ3Υ

+!
,

!于8, Ω Δ Κ Δ Θ , Ρ . Π 3Δ Ω ∋) . 88 Ω Ρ +且∋), Π . Ρ Κ Θ Ω

[
: 2 ∴ Τ :  

扭 ] :  Τ ⊥_ Υ 0⊥ Ψ⊥Χ 01 2

+Λ 1那
% Ο耐

界%  

⎯)’0 1功红 Ο7 α
,

肠2Χ 0二 ς瓜阳%≅ ⊥Οα
∀

加肚六
。‘ 6 ∃创洲】∋

− 0∗ Τ ⊥2 ∴ [ :2 ∴ Ε ⊥2

+Κ加3α凌 ∃ 川亡%
∀

切心为州 ς耐,
1% 按α

∀

乙& 0 ‘ 6 ∃以Ε3∋

Θ 0 1 ? %α ≅Ο: ! ≅仃卫)Ο ∗ %1  ⎯ Ο0 1 Ο⊥ _ 1 ?  们。/  
∗2 _ 0:≅ <1

1 2 _ 1Ο1 %ϑ ⊥2 : Ο1_ < α Ε 一%: α _⊥ 任比 1Ο⊥  。

扭1Ο0  _
∀

Θ0
1

卿
≅Ο: ! =Β 川比苗?

初血 ⎯ !!  
幼2 ∴ /:% :ϑ

1Ο1 %≅ 9 : Α ;
∀

=Β 5+5 ∋人
,

< Α =∃
∀

;>+5 ∋人
,

1 Α = #
∀

5 # =+Β∋人
, 9 Α >>

∀

;+5 ∋
“ ,

口Α ; > > 6+5 ∋
。 , , 二 = =

∀

=;+5 ∋
“

9 ≅/ : ?1 ∴⎯  ∗ / 8 3
,

。‘Α 一6  −∴
?ϑ

一 ,

Χ Α 5
∀

仆
1 ≅

Ο%∗ ?Ο ∗%1
β :≅ 代⎯⊥ 2 1 _ <α 一1:≅ Ο一χ ∗ : %1 让尤0 2 ⊥χ∗1 Ο :

血: ! 尺  ⎯

∃
∀

∃ 6 Β
∀

几
1 ϑ .’! 1

?∗ !1 =Β 1 %2 /  ≅
比

 % (1
∗
甲

−  Ε / 01 2 ∋习
5 Σ ?: Ο⊥  2 : 2 _ 1一。不: 2 ⊥ 2

∀

仆
1 ? / / 1 % : 9

 ϑ =Β ≅∗ %%  
助_ 1_ <α ⎯ ∗% 2 ⊥Ο%  ∴ 1 2 : Ο ϑ ≅  ⎯ Ο0 1 Οβ  801 2 : 2 Ο0%  !⊥2 1 ==>幼 _ ≅ +: Η 1 %: ∴ 1

)∗
一Δ 二 5

∀

∃4 人∋ :2 _ : β : Ο1卜
 Μ α∴ 1 2 : Ο ϑ +) ∗ 一. Α 5

∀

料人∋ ⊥2 : _ ⊥≅Ο  % Ο1 _

州∴  2 :!一<⊥/ α%: ϑ ⊥_ : !: %% : 2 ∴ 1ϑ 12 Ο ⊥2 β 0⊥ )0 Ο0 1 1 χ ∗ : Ο %⊥ :! / !: 2 1 =Β ? ϑ 8 ≅1_  ⎯ ) ∗ ,
Οβ  Δ : 2 _

β: Ο1 % . :扔ϑ ≅ , : 2 _ Ο0 1 : Μ ⊥: ! 8 ≅⊥Ο⊥  2 ≅ : %1  ??
∗ 8⊥1_ <α  Ο0 1 % Οβ  Δ : Ο ϑ ≅

∀

δ 1
挤

 %_ ∀ 9 ∀ ∃的扭χ ∀

曲城又
,

=卜/卜1∀ ∀ Ο旬为ς址∋? 8件 %+== ∋ 山
。住Ο1 1仃 ∀ =滋几_ ∀

代


