
第�期 无 机 化 学 学 报 �  !乡
,

∀  �

#∃ % &
,

∋

( ) ) �

犷∗ 的的 ∗ 公 ∗ ∗ 的 份

+
研 究 简 报 +

志。 , ∗ , , , ∗ ∗ −

./ #0 12# 3 ./ #0 #2∀ 4 .5 0 62� 的晶体结构

金现沫 金钟声 卫革成 陈文启
,

.中国科学院长春应用化学研究所
,

长春 ( �7 7 8 82

弘 引

.吉林省教育学院
,

长春 (�7 78 82

关键词 9 环辛四烯基
、

衫 希土有机配合物 晶体结构

./
 0 9

213 .∃
10 1

2∀ 4 .5 0 62
〕

的 晶 体属 单斜 晶 系
,

尸8 ∋
空 问群

∋

品 胞 参数 为
4 二 一8 一: 7.�2

,

石二 ( �
∋

;) :.�2
, 。 < =

∋

) :: .�2>
,

刀一 川 ? = .� 2
“ ,

6 < ≅ �) 一1.;从
� ,

Α 一 8
,

召一 Β Χ
∋

)� ∃ 3
一‘,

几一 : � ) Δ ∃ 3 ’,

八77 72 < ? 一。
,

Ε Φ < Γ ) =
∋

7
。

结构经 Η4 &&∃ Φ1  Ι 函数和 6  ϑ ΦΚ∃Φ 技术解出并经最小二乘修

正
,

最终的偏离因子 Λ 为 7∋ 7:?
∋

配合物具有双层夹心结构
∋

其中 13 �Μ 和 ∀ 4Μ 通过 。=一环辛四烯基连

接
∋

引 言
( ) ? ) 年 0 4Ν Ο1 和 5 Π  3 41 首次合成了环辛四烯基希土配合物

〔”
。

此后合成 了许多种环

辛四烯基希土配合物
,
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ΘΩ Ξ .∃ , 0 9 28Υ “2 和.∃  0 。2Ψ Φ.∃ 吕0 9 2Ρ .∃ , 0 , 2Ψ Φ.∃ 90 , 2Ρ .5 0 62:〔, ,
等均已测定 了品体结构

。

我们

为了进一步研究这类配合物的结构特征
,

测定 了标题配合物的单晶结构
。

实 验
此配合物对空气和水汽极为敏感

∋

所有操作均在干燥的氮气保护下进行
。
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二环戊烷基环戊二烯基2与金属钠在 Γ 7℃下在 5 0 6 中反应 : Γ

小时
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离心分出清液
,

将环辛四烯.# 3 9 / 9 0 9 二 8 9( 2ΥΖΖ [人上述清液
,

搅拌反应 (7 小时
。
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适量正己烷
,
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晶体结构测定

在 ∀ 9
气保护下

,
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8 ? ≅ 7 :8 3 3 的红褐色晶体装人毛细管中密封
∋

室温下
,

在 Λ � 3 Δ Ψ 型四 圆衍射仪上
,

用经石墨单色化的 Ε 。
凡住一 。
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晶胞参数并收集强度数据
。

采用 。 扫描方式
,

扫描速度为 ?
“
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范围内共收集 8 ? = ) 个反射点
,

每隔 ;7 个反射点为一个监测点周期测定 8 个标准参考

反射
,

在数据收集过程中 8 个标准参考反射强度未见明显变化
。

所有数据经 ς 一Η 因子校正
,

并经经验吸收校正
∋

通过 Η4& &∃ Φ1 Ι 函数法确定重原子 # 3 的坐标
,

然后从差值付里叶峰表中导出所有非氢原

子
∋

所有氢原子按理论模型加人
∋

除 /. (82
,

Ο. (�2 到 / .�:2 外的所有非氢原子进行各向异性温

度因子修正
∋

了∴ (
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Γ武刀的 8 (�( 个 独立可观测衍射参加最小二乘修正
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所有计算在 Ψ Ο!Κ Η1  # Δ (:7 微机上进行
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所有非氢原子坐标和温度因子列于表 (
∋

部分键
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结 果 与 讨 论
标题配合物的分子结构示于图 (

。

配合物为双核结构
∋
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环辛四烯平面性很好
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两个平面之间的二面角为 α
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