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第 �期 乙二醇二甲醚三苯基氧化胖三氯合铬的合成和晶体结构

Ζ 二 Χ 计算密度 Υ Α: 、一 &
+

66 #∋ χ Α4
, ,

结构测定结果确定空间群为 [ Χ & +

三
、

结构测定和修正

采用 Ω >< :Θ]] δ − >% Γ =
公司提供的 0Υ 5 程序进行结构计算

+

先由 5 :; ;. <= −> 函数图中解出

Α< 的位置参数
,

然后经差 ε−
Γ< %.< 合成找出其余所有非氢原子坐标

,

氢原子的位置参数是从

氢原子的理想几何位置计算得到的
,

经几轮非氢原子的位置参数和各向异性热振动参数的全

矩 阵最 小二乘修正
,

结果 偏 离 因子 / φ Δ+ Δ 6)
,
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。 φ
。 ’(<

。

+

最后的差值 ε − Γ <% . <
合成 的最高残余峰为

Δ+ ∀ ∋。 χ 人∀ ,

说明没有出现异常的结构特征
+

原子的位置和热振动参数列于表 &
,

键长键角值

列于表 Χ
+

表 & ,Β (ι 553, Μ,1户,1 Ψ,1 βι ,1 2, &∀ &的

非氮原子坐标和热参数
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结 果 与 讨 论

标题化合物分子构型如图 & 所示
,

分子由乙二醇二甲醚中的二个氧原子和三苯基氧化麟

中的氧原子及三个氯原子围浇 , < 原子形成稍畸变的八面体结构
+

该配合物的合成反应中加人的配体 是三苯基嶙
,

然而配位到 , < 原子上却是三苯基氧化

麟
,

从三苯基麟反应为三苯基氧化麟需要催化氧化
,

即用 5; (5 53 ∀∗(ι ∗作为催化剂 〔6 , 。

由此

可以设想
,

我们进行的反应 中可能产生了可以催化氧化三苯基麟的催化剂
,

或许是 , <(, −∗
)

和 553 ∀形成 , <(, ι ∗)
一

Ο(55 3=∗Ο (− ∗中间体具有催化氧化三苯基麟
,

结果三苯基氧化麟又取代了

55 3∀ 而形成了较稳定的配合物
,

这一工作我们将进一步探讨
+
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