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TREGREEL Mok, 588 (4=0. 071073 nm), | «-20 T A7 4°<20<50° R ik
H Y ST ATET A 5789 M (Rint: 0. 041)  Hoh 4613 AR FTEH H[F240(A) ] HHBES
Lp SR HWRE.ARBRTERBERET Mo, RS EHEIE. M DF @ LRFKM
FERTF-FHLAENR/ N - RENEIREFETNBER FHTERBE. RE —HHHE
F £=:0. 0256 ML EREF Bv=0. 0295, i+ H R SHELXTL PLUS(VMS) B FBRRK .

2 RS

2,1 FEESMEBPRE

BCE4Y CuHeNCloNaOssMos B C/H/N TE R EMEGHHE) (%):C 23.48
(23.15), H 3. 16(3. 302, N 1. 47(1. 35), ,

LA Gan: 1097 om™ 25 C-O-C #9 M4E PR 598,937,908, 845,703 em ' AE A IO 388
& A ZER A FRY Mo-O BYIFIESTE.,

B RBE AR (du) 1. 08 (3H, ¢, CHy), 3. 42
(2H, m, OCH,)}. 3. 61 (4H, ¢, H,}, 3. 47
(4H, ¢, Hs), 3. 49(BH, s, Hc. Ho), 3. 54
(4H. s, He), 6. 68(2H. m, H.}, 7. 14(2H,
m, Hy),

2.2 Skl

B2 &4 CuoHemN,CliNa O3 Mon; BLEHLE,
TH B P2/, a==1. TB03(4} nm, b=1.
3674(3) nm, e=1.4610(3)nm, £=112. 33 e
(2)°, '=23.290(1) nm®, M,==2021. 3, Z=2,
D=2, 14 g/em?, p=1.71 mm~'. F(OOG) =
2079, RAMBETF £=10 0256, Ao = _
0. 0295 . B EMEEHE FZEER LB K
Apra 7 610e(nm}?,

e ETLIRERSYINTRI.FLSBRNBAER FR 2RI A RERMUEB
BEFE&uaTE L.AEZRAAETESHARNE 2.0 FEARPAEHRNE 3,

KBS TFREH A [Na(N(p-CIPh} 15-C-5) (Et,0) ]* 1 — 4~ [Na:Mo,Oss |~ A S B8
FRAEFHE. AEFF .54 Mo 544 OB, B & MoO: H AT /A4 Mo iExd$tih
HEAM F B[ MoOs I NHSER L /A\HEEHE NE—E S Na* R R AH PLH
HPERI[Na:MouOss I AT . EEEL FTREPPIRCEREFIRAET HXHENTE
F.HEFPAHE T Na-O 218 0. 242(1)-0. 248(1) nm # Na-N £ 3% 0. 2791} nm
AT E 1S REAFPH 4 T O EFH—4 N FETRL. FAT L Na-0 @129 0. 2410(8)
nm 5728070 ETRAC.HEC/LANESESRY R AFPY S P RERTF
OMNVERABE . MZBPHOFEFHTEAEMET ZERNETNEA T Ak
AL R T [Na(N-p-CIPh) 15-C-5)(E.0) " M BE B F (WA 2) , B FHeTE 1 8
BFARRANaQISEATHOH T ABEREMN 6 MREOFET(— P ABESHMAM 4

Bl 1 [Na(N-p-CIPh)15C5) (EL0) J* [ty 25 8
ig. 1 Structure of [Na{N-p-CIPh) 15C5) (E,,O00]*
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A0 MFH—AAHERIRE 21 0) LRI W 0. 2377(8)-0. 2538(9) nm EE 4, AL I

RETE AMK AREFELEIHEEAAR - E S EAERHES TFRED.

1 REShOHESEFLIFEHOEFHALE (<107 nm')

Table 1 Atomic Coordinates and Equevalent Isotropic Displacement Coefficients { X 107 nm?)
T g = Uieq)

Mo(l} 0. 0666¢ 1Y 0. 0899¢1) 0.5724(1) 0. 01801)
Mo(2) — 0. 0991(1) 0. 1629(1) 0. 4012¢1) 0. 022(1)
Mol 3) —0. 201001) 0. 0335(1) 0. 5015(1) 0. 02601
Mot d) —0.0323(1) —0.0387(1)> 0. 6747(1) 0.023¢1)
Ma(l) —0, 0681(1) 0.229711) 0. 6654(2) 0. 034¢1)
Mat2) . 3034(1) 0. 4467(2)» 0. 5824(2) 0. 045¢(1)
il 0518701 0.1302(2) 0. 553302 0. 099¢1)
o —0.0574(2) 0. 0455(2) 0. 5261(2) 0. 02041
Q) 0. 020602 0. 1465(2) 0. 440502) 0.022¢(1)
or3) —0. 075602 0. 0176(2) 0. 3362(2) 0.022¢(12
Ody —0.1974(2) 0.1028¢2) 0. 3873(2) 0. 027¢1)
015 — 0. 1443(2) — 0. 0585(2) 0. 6063{3) 0. 029(1)
006) —0. 167812 —0. 087102 0. 41B0(2} 0. 027{1)
017} — 0. 2989(2) —0.0617¢3) 0. 4650(3) 0. 043(2)
Od) 0. 0597{2) —0.187042) 0.6417¢ 0. 029¢(1)
0:¢9) — 0. 0940(2) 0, 2536¢2) 0. 4837¢3) 0. 030012
00107 —0.1211¢2) 0. 2199¢3) 0. 2903¢2) 0.032¢(1)
Ot11) —0.1917¢(2) 0. 1334¢3) 0. 5753(3) 0. 034(1)
0(12; —0.0320¢2) 0. 0671(3) 0.7367¢3) 0.032c1)
0013 ~ 0. Q0GE(ZY —0. 12813 0. 7618(3) 0. 036 2)
acl4d) 0. 3086¢(2) 0.5781(3) 0. 4715¢3) 0. 04502y
o148 K3 032152 0.6014(3) 0. 6681¢3) 0. 0512
Qrl16) 4. 2138(2) 0. 455204 ) 0. 6684(4) 0. 068z
Q17 0. 1689(3) 0.389113) 0. 4787(3) 0. 052(2)
Qi1d) 0. 4204(3) 0.125004) 0. 2037(4) 0.071¢2)
N¢ 1) 0. 2B5B(2) 0. 382004 0. 3909{4) 0. 047¢(2
[N B 0. 49220 4) 0. 2026(5) 0.5075(5) 0.051¢(3)
Ci2) 0. 499704) 0. 3030(5) 0. 51004 5) 0. 049¢3)
C(3) 0. 431703 0. 360%(5} 0. 4734(4? 0. 045¢2)
Cid) 0. 3544133 0. 31904} 0. 42964 0. 03B{2)
CL5}) 0. 34864 4) 0. 2179¢(5) 0. 4301451 0. 049¢(3)
Cl6) 0.4176(4) 0. 1607(5) 0. 4679(5) 0. 057(3)
cil 0. 2940442 0. 4703:5) 0.3380¢5) 0. 06203
(8§D 4. 2619¢4) 0. 5598(5) 0. 3703(5) 0. 057(3)
RN 0. 2842(5) 0. 6670(5) 0. 5024(5) 0. 06003)
cy10) 0. 3341(5) 0. 6811(5) 0.6104(5) 0. 063(3)
Crlly 0. 256314) 0.6237(5) . 0. 70050 5) 0. 060(3)
Col2y 0. 2360(5) 0.5323(6) 0. 7389 6) 0. 075(4}
[ g E) 0, 1305(5) 0. 4585(7) 0. 6012(6} 0. 083(4)
[N ED 0.116315) 0. 3783(7) 0. 5292(6) 0. 089¢4)
Ci15 0. 1666{4) 0. 3096(3) 0.4131(5) 0. 063¢3)
Cr16) 0. 2050043 0. 3401¢86) 0. 3455¢5) 0.064t3)
Cl1m 0.3328¢5) 0. 2658(5) 0. 1735(5) 0. 073(4)
Cc{18) 0. 4156¢5) 0. 2335¢(5) 0. 2175(6) 0. 068(4)
Cil19) 0. 504857 0. 093217 0. 2566(7) 0. 102(5)
co20) (. 5116(6) — 0. 0042(7) 0. 2444(9) 0. 129¢7)

+ Equivalent isotropic I defined as one third of the trace of the orthogonalized {1, tensor.
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Table 2 Selected Bond Lenths (10~ nm)}
Mo¢13-Mo(2) 5.217¢1) Mo 11-Na{l) 3. 706(3)
Mo{13-0(1} 2. 138¢(3) Mo{11-0(2) 1.94503)
Mo(11-0(8) 1. 703(3) Mo{13-0{1a) 2.311.3)
Meoi11-0¢3a} 1.951(3) Mao{13-0{6a) 1.752(3)
Mo(23-0¢1) 2. 33003 Mo(2)-0(2) 1. 9983
Mo{2}-0(3) 2.307(3) Mo(2)-0t4) 1. 874(3
Ma(2}-0(%) 1. 7T0804) Mo(23-0010) L 703{3)
Mal33-0{1) 2. 44813} Mo(32-004) 1.940¢4)
Mol 3¥-0(5} 1.942¢3) Mol 31-0(5) 2. 261(4)
Mo(3)-0(7) 1. 68804} Mot 33-0{11) 1. 708¢4)
Mol d)-bia 1) 3. 715022 Mo(41-0011 2. 345.3)
Mol4)-0(5) 1. BA0L3) Mol41-0(12) 1. 706{4)
Mo(43-0(13) 1. 697{4) Mo{d1-0¢2a) 2. 30503
Mol 43-0(3a) 2. 008d4) Mod{11-0{8) 2. 498(5)
Na{1}-0¢%} 2 536(4) Ma(l2-00110 2o47204)
Na(1)-0¢(12) 2. 436(4) Na(l3-0O(10a) 2.451(5)
Na(1)-0{13a) 2. 368{4) MNa(21-01 14a) 2.440(5)
Nal(2)-0{15) 2. 450(5) Na(2)-0t16) 2. 392(7)
Na(2)-0(17) 2. 43904) Na(2)-N{1) 2. 832¢86)
MNa(2)-O(18a) 2,387(5) C(1)-Cr1) 1. 737:7)
Or1)-Mo{la) 2.311¢3) 0O¢2)-Mat da) 2. 305(3)
0(3)-Mo{la) 1.951¢3) 0(3) Mol 4a) 2. 008 4)
O(B)-Mo{ Ja) 1. 75203 O(10)-Na(1b) 2. 451(5)
0(13)-Nalla} 2. 368 4D 0143-C(8) L A17(T)
Od14)-C(D) 1.421{8) O{15)-C{{D) 1. 420(9)
OL15)-C(L1) 1. 4340100 O(162-C{12) 1.421(%9)
0(16)-Cr13) 1. 434¢{8) OL171-0014) 1. 4030122
O¢17)-C(185) 1. 4389} Or1a)-c(18) 1. 450{9)
0(18)-C(1DH 1. 48710 O18)-Na{2a) 2. 387(5)
N(1)-C(4) 1. 425¢7) N{LY-C(T) 1.471(%)
N(1)-C(16) 1. 453¢(8) [N O FE )] 1. 377010)
C{1)-C(BR) i. 357107 C{21-C(3) 1. 374¢8)
C(3)-Cc4) 1. 400482 C(4)-C(5) 1. 38708
C5)-C(B) 1. 384(H) C(7)-C{8) 1. 499¢10)
C(9)-Cr10) 1. 500¢%9) CL11)-CL12) 1. 470012)
Ci13)-C({14) 1. 472(13) CL15)-C(16) 1. 460<12)
Cri7-c(1a) 1. 436(11) C(192-C{20) 1. 355114)
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E3: Repngsantc
Tabie 3 Bond Angles (°)

0013-Mo(1)-002)
Q022-Ma(1)-0(8)
QC2)-Ma(1)-O0(1a)
O(13-Mo(13-0{3a)
O(8)-Mo{1)-0(3a)
O(2)-Mot 11-0¢6a)
O{1a)-Moa(13-0¢5a)
O(12-Mo(2) O(2)
0i2)-Mal 2)-003)
O(2)-Mal(2)-004)
ar13-Mo{2)-0(9)
O(3)-Mo(2)-0{9)
0(1)-Mo(2)-0¢10)
0(3)-Mu(23-0010)
O{31-Mo(23-0( 10}
011)-Mat3)-0(5)
A015-Mar3)-006)
OL5)-Mo(3)-0(6)
O 4)-Mo{33-0(7)
O(6)-Mo{33-0(7)
O04)-Ma(3)-0¢11)
O(6)-Mot3)-0(11)
0(1)-Mo(4)-0(5)
0(5)-Ma(d)-0(12)
QC5)-Mo(4)-0(13)
O(1)-Mo{4)-0¢ 2a)
O(12)-Mal4)-O(2a)
0(17-Ma(4)-0(3a)
O(12)-Mo(4)-0¢3a)
OtZa)-Mo(4)-0(3a)
O(8)-Ne(1)-0(11)
O(B)-Nall1)-0112}
O(112-Nat13-0¢ |2
O(8)-Na{1)-0¢10a)

OCI1)-Nat 1 )-OC10a)

Or8)-Natl3-0013a)

O [17-Nag1)-0(13a)
O{10a)-Na(1)-Ot 133}

O¢14)-Na(2y-0t15)
OC14}-Na(2)-0017)
OU16)-Na()-0017)
O(15)-Nac2)-N(])
O{173-Na(2) N{1}

OU15)-Nar2)- -0 18a4)
O(17)-Nai2) O 18a)

Mo{1)-0¢1) Mot 2}
Moi2)1-001) Mo(3)

78

100.
78.
79.

100.
97.
82.
73.
71

146.
9L

161.

161.
90.

105.
74.
68.
77

103.
94.
97.

160.
77.

101.

102,
71

161.
73.
96.
71

118.
74,
77.

142.
a1.
82,

154.
75.

120.
95.
68.

136,
64,
95.

133.
82,
83,

.71}
{41
$
o
2
02y
61
{1
4013
3D
8
1)
&2
941
{2
21
e
8C1)
6(2)
1{2)
2¢2)
4623
e
2
9(2)
{1}
32
[ B
412
LINR]
401}
941
2(1)
(1)
nn
LIgN)
rify]
2¢1)
¢
6(2)
8(2)
4423
4(2)
B2
B2y
1)
a0

O(1)-Ma(13-0(8)
0¢1)-Mo(13-0C1a)
0(8)-Moa(1)-0(l1a)
O(2)-Me(1)-0¢3a)
O )-Mof13-0(6a)
O(8)-Mot1)-0(6a)
O{3a)-Mo(l3-0¢6a)
O¢13-Ma(2)-043)
Oi13-Mo(2)-0¢4)
A(3)-Mo{2)-004)
Q2)-Me(23-0(9)
O0d)-Mai 23-0(9)
O(2)-Mo(2)-0(10)
O(4)-Mal(2)-0¢10)
O{1)-Mo(3)-004)
0(43-Ma(3)-0(5)
0O(4)-Ma(3)-0(6)
O1)-Mo{3)-0(7)
O(5)-Mo(3)-0(7)
O(1)-Mo(3)-0(11)
0(51-Mo(3)-0011)
O(7)-Ma(33-0(11)
O01)-Mo{43-0(12)
O(1}-Mo{41-0(13)
0{12)-Mo{43-0(13)
0(5)-Mo(4)-0(2a)
OCI3)-Mo(4)-0(2a)
0(5)-Mo{4)-0(3a)
O3 -Mo( 43-0(3a)
O(8}-Ne(1)-0(9)
0({9)-Na(13-0(11)
O(91-Na{11-0(12)

O(9)-Na(1)-0(10s8)
O(12)-Na{i)-0¢10a)
0{9)-Nal1)-01(13a)
O¢123-Nal13-O(13a)
O¢14}-Na(2)-0c15)
O¢15)-Na{2)-0{16)
O015)-Na(21-0(17)
O(14)-Nat2)-N(1)

OC16)-Na(2)-N(1)

OC14)-Na(2y O(18a)
QU167 -Na¢2)-0( 18a)
NCIY-Na(2)-O¢ | Ba)
Mo(13-0(1)-Mu(3)

Mo(1)-0(1)-Mo(4)

96
75

172.
150.
157.
105,
96.
7L
7I.
83.
96,
101.
99.
103.
73.
144.
78.
163,
103.
90.
97.
105.
52.
161,
165.

90.
146.
99.

74.
118.

140.
93.
102.
123.
70.
70.
126.
66,
133.
125.
101.
109.
164,

.31
.81
1D
HeY
811
812)
6413
¢l
LIS}
413
501}
G2y
2(2)
302>
e
802}
01}
92y
323
5(1
12
502)
(1)
821
5¢2)
N-Ie %]
8302
302
82
4D
9L
61}

8(1)
(18D
D
I
32
[ 1§4]
k1]
1¢2)
2
12
4(2)
9¢2)
¢z

92. 1t
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Mo(2}-0{1)}-Mo{4) 162. 8(2) Ma(3) GL1)-Mo(4) 85.6(1)
Ma(1)}-0(1}-Mo{la) 104. 2(1) Mo(2)-0(1)-Mot tad 48. oc1)
Ma(3)-0(1)-Mo{1a) 9L 801 Mo(4)-Q(1)-Moalla) 87. 2(1)
Mol 1)-O(2}-Mot2) 109, 4¢2) Mo(1)-0(2)-Mot 1a) 110. 3(1)
Mo(2)-Q(2)-Mof 4a) 104 11 Mo(2)-0(3)-Malla) 110.3(2)
Mo(2)-Cl3)-Molda) 103.7¢ 1) Mol 1a)-Q(3)-Mo(da) 109, 3(1)
Mo(2)-0(4)-Mo(3) 117.1¢1) Mol(33-0t5)-Maid) 117.002)
Mo(3) Qr6)-Malta) 116.3¢1) Mo(1)-0(8)-Na(l) 122.7(2)
Mot 2)-0(8)-Na(l) 125. 8¢{2) Mo(2)-0{10j-Na(1b) 145 3C2)
Mo(3)-0(11}-Na(t) 127.942) Mo(4)-0¢]12)-Na(l) 126. Bt 2)
Mo{43-0(13)-Nelta) 150. 943 Na(2)-Qct4)-C(8) 114. 2(4)
C(8)-G(14)-C(9) 9. 704) Na{2)-Q(15)-C{1l) 111. 4¢4)
C(19)-04¢15)-CC1t) 112. 8(5) Na(2y-0(16)-C{12) 181.0¢15)
C12)-0{16)-C(13) 113 8(6} Na(2)-Q(171-C{14) 113. 9¢4)
CU14)-0(173-Ct 15) 114.6(6) C(18)-0(187-C{19) 110.7¢86)
C(18)-0{18)-Nat2a) 115. 804> CL19)-0(18)-Na(2a) 131. 4(5)
Na(2)-N(]1V-C{4) gz.1(3) MNa(23-N{1)-C{7} 105, 400D
Cid)-N{1-C(7) 117.6(8) Naf2y-N{1)-C{16) 107, 3¢y
CCI4}-N{1)-Ct 1B) 119, 6(5) CO7TI-N(1)-CL16) 111.2¢5)
CI(1)-C{1-C(2) 119. 7¢5 N{LY-C{4)-C(H) 118, 6(5)
N{L)-C{4)-C(5) 123. 4(5) CL31-C4)-CI5) 117. 945}
N{1}»C(7)-C(8) 112 3¢7) QUI4)-CB»-C(7) 109. 2(5)
Q(15)-C(10)-C(8) 111. 4(5) OC15)-C(11)-C(12) 108. 3¢6}
Q(18)-CL18)-C(17) 110. 3¢(6)

92 [Na-MoaOu 1Y 4 v TR O S Y R
Fig. 2 Structure of [Na.MoyQss 2~ Fig. 3 Packing diagram of title complex

2.3 #HHRLE

HERSEF . FETEGOYRET A BRI T E1M DTG #1 TG #itk. i TG dLeH
BTERAVYNBNBIE. ZRAVARATBIBRG IS BN BT FHBE . BRE
G-EFH T 68U EILEK 6 9% . BHEEE R 1NI0C,EIFREEN2I0C EX/EETTE
188 Cb A —/ YIS 260 CH A ERIIT LR BYBR. L ERK N 25 34% . EikERN
23.90% K IEBER30C, FE 296 CLH A —EHREAB RIS WA 0CE 460CE
CEFABE FEERN .64 BIREHA 7. 18% .. T 427 C b M — Ay A thais,
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ER TR IRE . & SRR Nt R ER S FEEZENM S FF
BEFIAR - R EE M RAR S F AN EL0 TR ERM(ZBE5RUFTER). X
ARERZEMA TSR TRAEABRERH SR EMEARELE PO TFHRE
th. NMR ZEEW.EHFRRET, 2RI TR B S . BDFR S 98 F CD.COCD: *h, n#k
(K 80 CRITD) . S M SE IR R B FI DMSO Hig i fEAS H NMR % b, Z B h CH.CH,
MEEfHR RURSWERRERTEHN RS FR &L TEGREH. L L ZBHF
HHRRER 210C. ERAL - BEH.
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CRYSTAL STRUCTURE AND THERMAL DECOMPOSITION OF
[Na(N-{p-CIPh)15C5) (Et,0) J:Na,M0:0;s

Lu Xiaoming Tu Shujie Qiac Chibing Liu Shuncheng
(Deprriment of Chemustry, Capital Normal {'mversily, Beimng 100037)

The crystal structure of supermolecular complex of [Na(N-{p-CiPh) 15C5) (Et,0) ],Na;Mo, 04
were determined by X-ray diffraction with the crystal parameters of a==1. 7803(4) nm. b=1. 3674
(3) nm, e=1. 4610(5) nm, F==112.33(2)°, I'=3. 290(1) nm*, M,=2021. 3, D.=2. 14 g/
em’s u=1. 704 nm~', F(000)=2079. 63, £=0. 0256 and R = 0. 0295. The thermal decompasi-
tion procedure of the title complex were discussed also by thermal decomposition and 'H NMR experi-

ments.

Keywords: N- { para-chlorophenyl Jaza- | 5-crown-5 octamolybdate anlon
thermal decomposition
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