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 (NH4)3ZrF7 (I)  (NH4)3NbOF6 (II). 

: . . F23; a(I) = 9,4185(3), (II) =

= 9,3371(5) Å; V(I) = 835,50(5), V(II) = 814,02(8) Å; Z = 4; R(I) = 0,0145 R(II) = 0,0138.
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 I  II 

: Fm3m (  225), F43m (  216), F432 (  209), Fm3 (  202) F23

(  196). -  ( ) -

, .

R-  (1,68  1,52 %  I  II ) ,

—X  MX7

(2,274  2,175 Å  I  II ). —X -

 [ 3, 5 ],  2,15  2,03 Å, -

. ,  I —X  2,69  3,12 Å,

.

F23 F432, F432 R- -

. F23, -

 ( . . 2).

 I  II F23 R-

 MX7 ( . 1, . . 3), -

Fm3m.  F(1A)—F(2)  F(1A)—F(2A) -

 0,101  0,148 Å  I  II 

Fm3m, —X  0,20  0,15 Å .
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 1

,  (NH4)3ZrF7

(NH4)3NbOF6

- (NH4)3ZrF7 (NH4)3NbOF6

278,35 277,03

, K 297(2) 297(2)

K  (0,71073 Å) K  (0,71073 Å)

, , F23 , F23

a, Å 9,4185(3) 9,3371(5)

V, Å3 ; Z 835,50(5); 4 814,02(8); 4

, / 3 2,213 2,274

, –1 1,387 1,477

F(000) 544 546

 — a = 0,20  = 0,13 

, , . 3,75—36,71 6,18—35,78

–15 h  12,  –15 k  15,

–15 l  15

–15 h  15,  –15 k  11,

–15 l  15

5131 5118

372[R(int) = 0,0301] 331[R(int) = 0,0302]

I > 2 (I ) 372 331

. .

30 30

GOOF 1,008 1,013

R- F 2 > 2 (F 2) R1 = 0,0145,  wR2 = 0,0373 R1 = 0,0138,  wR2 = 0,0338

R- R1 = 0,0145,  wR2 = 0,0373 R1 = 0,0138,  wR2 = 0,0338

0,9(9) 0,7(9)

0,0006(2) 0,0354(5)

 (min) (max), e/Å3 –0,254  0,435 –0,282  0,192

 0,163  0,137 Å,  II — 0,124  0,01 Å. , F23 -

 Zr  Nb 

—X ( . . 3), Fm3m. -

 (Stomberg)

[ 8 ] -Na3[NbOF6], .
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 Nb—F(3)  Nb—F(3A) (2,22 Å).

-

 I  II -

 [ZrF7]
3–  [NbOF6]

3–:

 ( . 2). . 3 

(NH4)3 X7, .

 I  II .

 N(1)  N(2) , -
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. 1. -

-

             I  II . 2.  (NH4)3MX7.
 —  N,  — H,  — X, -

                           —  M

 2

(Å2)

(NH4)3ZrF7 (I)  (NH4)3NbOF6 (II)*

x y z Ueq

Zr

Nb

4a

24f

1

0,16667

0

0,0152(1)

0

0

0

0

0,027(1)

0,032(1)

N(1) 4c 1 0,25

0,25

0,25

0,25

0,25

0,25

0,048(1)

0,049(1)

N(2) 4d 1 0,25

0,25

0,25

0,25

0,75

0,75

0,080(1)

0,062(1)

N(3) 4b 1 0,5

0,5

0,5

0,5

0,5

0,5

0,068(1)

0,063(1)

F(1)

X(1)

24f 0,5 0

0

0

0

0,2095(1)

0,2027(1)

0,105(1)

0,077(1)

F(2) 48h 0,16667 0,0130(2)

0,0015(2)

0,2056(2)

0,2027(1)

0,0642(2)

0,0601(1)

0,056(1)

0,064(1)

F(3) 48h 0,16667 0,1313(2)

0,1265(1)

0,1886(2)

0,1867(2)

0,0121(1)

–0,0006(3)

0,053(1)

0,074(1)

H(1) 16e 1 0,196

0,196

0,196

0,196

0,196

0,196

0,090

0,087

H(2) 16e 1 0,195

0,195

0,195

0,195

0,805

0,805

0,092

0,090

H(31) 48h 0,08333 0,424

0,424

0,462

0,462

0,462

0,462

0,120

0,120

H(32) 48h 0,08333 0,576

0,576

0,462

0,462

0,462

0,462

0,120

0,120

H(33) 48h 0,08333 0,5

0,5

0,598

0,598

0,484

0,484

0,056

0,056

H(34) 48h 0,08333 0,5

0,5

0,482

0,482

0,598

0,598

0,056

0,056

*  II .
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 d, Å , . I II

d d

I II I II

M—O(1) — 1,751(1) F(1)—F(1A) 2,791(1) 2,676(1)

M—F(1) 1,973(1) 3 2,034(1) F(1)—F(2) 2,746(2) 2,725(1)

M—F(1A) — 1,898(1) F(1)—F(2A) 2,917(2) 2,744(1)

M—F(2) 2,033(2) 2 1,980(1) F(1)—F(3) 3,007(2) 2,835(2)

M—F(2A) — 1,978(1) F(1)—F(3A) 2,853(2) 2,827(2)

M—F(3) 2,167(2) 2 2,111(1) F(1B)—F(2A) 2,746(2) 2,725(2)

M—F(3A) — 2,110(1) F(1B*)—F(3) 2,853(2) 2,827(2)

F(1B)—F(1A) 2,791(1) 2,676(1) F(1B)—F(3A) 3,007(2) 2,835(2)

F(1B)—F(2) 2,917(2) 2,744(1) F(2)—F(3) 2,493(3) 2,412(2)

F(1A)—F(2A) 2,375(2) 2,314(1) F(2A)—F(3A) 2,493(3) 2,412(2)

F(1A)—F(2) 2,375(2) 2,314(1) F(3)—F(3A) 2,484(4) 2,362(2)

N(1)—F(3) 2 2,570(2) 2,665(2) N(3)—F(1) 3 2,736(1) 2,776(1)

N(1)—F(2) 2 2,867(2) 2,954(3) N(3)—F(2) 2 2,840(2) 2,832(1)

N(2)—F(3) 2 2,771(2) 2,675(2) N(3)—F(3) 2 3,185(2) 3,155(2)

N(2)—F(2) 2 3,062(2) 2,975(3)

I II I II

F(1)MF(1A) 90 85,71(1) F(1B)MF(3A)   93,02(3)   94,01(6)

F(1)MF(2) 86,55(6) 85,49(9) F(1A)MF(2)   72,70(6)   73,24(3)

F(1)MF(2A) 93,45(6) 86,28(9) F(1A)MF(2A)   72,70(6)   73,28(3)

F(1)MF(3) 93,02(3) 86,30(6) F(1A)MF(3) 145,03(5) 144,99(4)

F(1)MF(3A) 86,98(3) 85,99(9) F(1A)MF(3A) 145,03(5) 144,92(3)

F(1)MF(1B) 180 180 F(2)MF(3)   72,73(8)   72,18(5)

F(1B)MF(1A) 90 94,29(1) F(2)MF(3A) 141,66(8) 139,75(5)

F(1B)MF(2) 93,45(6) 94,51(9) F(2A)MF(3A)   72,73(8)   72,21(5)

F(1B)MF(2A) 86,55(6) 93,72(9) F(2A)MF(3) 141,66(8) 139,96(5)

F(1B)MF(3) 86,98(3) 93,70(6) F(3)MF(3A)   69,9(1)   68,05(6)

* F(1B) = O(1)  II.

 [NH4]
+.  N(3) 

 H ,

.  [ 3 ] -

,  [ 9 ]. -

, .

 N—H 

, -

 N—H F. -

 NH4I [ 10,11], 

, -

 N—H I, . ,

 (NH4)3 X7 ( . . 3), -

 ( . . 3). 
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. 3 ( ). -

 (NH4)3MX7

. 4 ( ).

(NH4)3MX7  N(3)—

                                       H X

 ( . . 2, . 4), 

 F(2)  X(1) ( . . 4). 

 (NH4)3 X7  [N(3)H4]
+  6 (

)  12 ( ) -

,

 (2H(33)+2H(34)).

 [N(3)H4]
+

 [MX7]
3– ,

 ( . . 4). 1H 19F -

- —

 (NH4)3ZrF7 [ 12 ]. 

 [ZrF7]
2–, 3

 4

I II

d, Å , .

N—H N—F H—F NHF

I II I II I II I II

N(1)—H(1)…F(3) 2 0,88 0,87 2,570(2) 2,665(6) 1,84 1,94 139 140

N(1)—H(1)…F(2) 2 0,88 0,87 2,867(2) 2,954(7) 2,13 2,22 141 142

N(2)—H(2)…F(3) 2 0,90 0,89 2,771(2) 2,675(6) 2,04 1,94 138 139

N(2)—H(2)…F(2) 2 0,90 0,89 3,061(2) 2,975(7) 2,32 2,23 140 142

N(3)—H(31)…F(2) 0,88 0,87 2,840(1) 2,832(3) 2,09 2,10 144 141

N(3)—H(32)…F(2 ) 0,88 0,87 2,832(1) 2,832(3) 2,13 2,11 138 140

N(3)—H(33)…X(1) 0,94 0,93 2,736(1) 2,776(1) 1,82 1,87 166 166

N(3)—H(34)…X(2 )* 0,94 0,93 2,736(1) 2,776(1) 1,82 1,87 164 164

* X = F  I  F(O)  II.
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q1 = 1/4a*, q2 = 1/4b* q3 = 1/4 *.
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