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��������� in situ ������������������� ���!�������� ��"#!�����$ ��!� [Cu(NH3)4](ReO4)2 
#�� ���������� �� 500 K. ����%���, ��� #���&�� #�!&����'$ #�� *��$ ��"#����&�� 
#�������!+�� ��/�$ ���&9 ������!!�����&9 ��%& [Cu(NH3)2(�-ReO4)2]n: a = 14,7523(3), 
b = 5,8559(1), c = 5,6290(1) Å, � = 111,387(1)�, V = 452,799(2) Å3, #�. ��. C2/m, Z = 2, 
dx = 4,386 �/�"3. 
�������>����'$ #�!�*�� ���"� Cu — ����?���'$ ����*��, �/��%�-
����'$ ��&"+ ���"�"� �%��� (Cu—N 2,195 Å) � ���'�A"+ ���"�"� ���!����� (Cu—O 
2,306 Å). ���&��&�� #�������� �% /��������'B >�#���� [Cu(NH3)2(�-ReO4)2]n, ������$-
D�� �������' "�?�& �����'"� N(H)…O 2,82 Å. 
 
DOI: 10.15372/JSC20160117 
 
 � � # ! � $ !  " � � � %: "��A, #�������, ���"�!�%, ����������%��'$ ���!�%, ��������-
���&��&��'$ ���!�%, ������!!�B�"�+. 

 
	��"������� ��%!�?���� ���$�'B ��"#!����'B ��!�$ ����'���� D������ ��%"�?����� 

�!+ �����%� "���!!������B � ������'B #���&���� � ����������!!������" �����+��� [ 1—7 ]. 

�� #���%'��9� *�� ���!�������+, ��%��'" �������" ������'B #���&���� "�?�� ������� 
&#���!+�A #&��" #��/��� &�!���$ (��"������, ��"#����&��, �������A ���������+ � �B!�?��-
��+). G�� �L� � /�!AD�$ "��� ��������+ � � #��"�?&����'" #���&���", �� ��%!���'B *��#�B 
"�?�� /'�A #�!&��� D�����$ �#���� ��%, ��!9��+ � �"����'� (��#��"��, [ 8 ]). M �+�� �!&���� 
#��"�?&����'� #���&��' �� #����9��+ ������������������$ ����������>��, �.�. "�?�� ��-
�����A �/ �/��%������ ���'B ��%. �#������ ������!!������$ ���&��&�' ����B ��% ��!�?�+��-
�+ ��", ��� ��� +�!+9��+ #�!�������!!������"�. P�!A �����+L�$ ��/��' �����+!� � �%&����� 
������ �% ����B #���&����, �����'$ /'! #�!&��� #�� ���������� ��"#!�����$ ��!� 
[Cu(NH3)4](ReO4)2. 
�����!!������+ ���&��&�� *��$ ��!� /'!� �%&���� � ��/���B [ 9, 10 ].  

������������������� ���!�������� #���&���, #�!&������� #�� ���"������" ��%!�?���� 
[Cu(NH3)4](ReO4)2 � ��"������ ��!�+ (513 K, �������A ���������+ 10 K/"��), #���%�!�, ��� �/-
��%&���+ �� ��������>��������+ ������!!������+ ��%�. Q'! &������!�� &���$���'$ ��� ��-
���������"" �/��%>��, #�!&����'B � �����!A��B #���!!�!A�'B �#'��B. 
��"� *����, ���!�-
�����+ ��%� "�?�� /'�A #�!&���� #�� ���������� [Cu(NH3)4](ReO4)2 �� 500 K �� ��%�&B� �!�  
� ��"������ ��������. ���!���� ����'" ���"������"����������� ���!�������+ (���"����' TG 
209 F1 Iris® ���"' NETZSCH), #����+ ���� ������� ��B����$ ��!� ����������&�� #����� ��&B 
"�!��&! �""����, ��� B���D� ���!��&���+ � ����'"� *!�"������� ���!�%�.  
 
                                                                 
©  W��"�!�� �.�., 	9�9���� �.�., ���+%�� �.�., �!9���� �.X., 
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	 � / ! � > �  1  

(
���	�����
����
�# �	
	��
������ [Cu(NH3)4](ReO4)2 

	�"#����&��, K 300 350 390 400 
a, Å 6,5286(16) 6,5404(5) 6,5565(9) 6,544(7) 
b, Å 6,8411(17) 6,8735(5) 6,9135(11) 6,912(8) 
c, Å 7,5106(18) 7,5332(7) 7,5476(10) 7,577(6) 
�, ����. 67,372(8) 67,211(3) 67,346(7) 66,96(3) 
�, ����. 79,896(9) 79,896(9) 79,781(6) 79,90(4) 
�, ����. 70,958(9) 71,093(3) 71,205(7) 71,56(4) 
V, Å3 292,20(12) 294,85(4) 298,33(8) 298,7(6) 
��. ��&##� P-1 P-1 P-1 P-1 
Z 1 1 1 1 
d�'�, �/c"3 3,592 3,560 3,518 3,514 
�, ""–1 22,493 22,291 22,031 22,007 
F (000) 283 283 283 283 
�������! �, ����. 3,37—32,93 3,30—30,59 2,93—31,20 3,29—31,43 
���#�%�� �������� ��!-

!��� 
–9 � h � 5, 
–9 � k � 10, 
–11 � l � 8 

–9 � h � 7, 
–10 � k � 6, 
–8 � l � 11 

–7 � h � 8, 
–9 � k � 6, 
–9 � l � 10 

–9 � h � 6, 
–10 � k � 10, 
–10 � l � 7 

_��!� �%"��. / ��%����.  
���!����� 

2619 / 1834 2873 / 1508 2051 / 1365 2560 / 1493 

_��!� ��%����. ���!�����  
� I 	 2
(I ) 

1675 1381 1161 1316 

R������, % 3,11 4,80 2,78 3,35 
R1(wR2), % 4,76 (12,38) 3,40 (7,54) 4,94 (10,33) 6,12 (16,91) 
R1(wR2) �!+ I 	 2
(I ), % 4,36 (11,94) 3,11 (7,31) 4,07 (9,89) 5,62 (16,53) 
S #� F 2 1,057 1,066 1,114 1,042 
Cu—N, Å 2,030(7), 2,010(9) 2,029(5), 2,000(6) 2,041(10), 2,046(9) 2,014(13), 2,024(12) 
�N—Cu—N, ����. 88,1(3) 88,0(2) 88,8(4) 88,0(6) 
Re—O, Å 1,703(8)—1,721(8) 1,703(6)—1,724(5) 1,688(10)—1,719(11) 1,676(14)—1,698(14)
�O—Re—O, ����. 107,4(4)—110,9(5) 107,6(3)—111,0(4) 107,9(5)—111,3(6) 105,0(8)—112,2(9) 
Cu…O, Å 2,506(7) 2,508(6) 2,528(9) 2,539(12) 

 
G!�"����'$ ���!�% �/��%>�� �� �����?���� H � N �'#�!��� �� #��/��� Euro EA 3000. 

���!�% �� �&""& "���!!�� #������!�, ���������!���+ �/��%�>, #�"�L���'$ � ����>��&9 !�-
����& � �������� � ���� �������� #�� 873 K � #��!��&9L�$ #���&���$ ����>������� �/d�"� 
��!��". �!+ CuRe2H6N2O8 (598,02 �.�.".) �'���!���, %: H 1,01, N 4,68, Cu+Re 72,90. ��$��-
��, %: H 1,1, N 4,7, Cu+Re 72,7.  

����������'� �#����' ���"�!� ex situ �� �
-h&�A� �#�����"���� Scimitar FTS 2000 � �/-
!���� ��!���'B ����! 400—4000 �"–1 � ��/!����B KBr. M �
 �#�����B #���&����, ������'B �� 
500 K, ��/!9�����+ #�+�!���� #�!��' ��!�/���$ #�� 510—512 �"–1, ��� �������!A���&�� � ��-
!���� ��+%� �u—O.  

�!+ �%&����+ #��>���� �/��%�����+ ����$ ��%' /'!� #�������' �'������"#����&��'� 
in situ ���!�������+ "�����������!!� [Cu(NH3)4](ReO4)2 (��������"��� Bruker X8 APEX, 
MoK�-�%!&�����, � = 0,71073 Å, ��������'$ "���B��"����, �%����+ ��"#����&���+ #�������� 
Cryostream 800 Plus). �������!���, ��� ��B����+ ���&��&�� ��B���+���+ �#!��A �� 400 K, #�� 
*��$ ��"#����&�� "���������!!' ��B���+!��A � ������� 3—4 �. �����������&��&��'� ����'�, 
#�!&����'� � �������!� 300—400 K, #�������!��' � ��/!. 1. 	�" ?� #�������' %������+ ��-
����'B "�?���"�'B ������+��$ � ��!����'B &�!��. ��������� #�������� #� ��"#!���& #��- 
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���. 1. �����������""' (Bruker X8 APEX, MoK�-�%!&�����, Cryostream 800 Plus), #�!&����'� #�� ��-
�������� #�!�������!!�������� �/��%>� [Cu(NH3)4](ReO4)2 �� 440 (	) � 480 K (� ). ��!��#����!A���  
                               &�o������ �'#�!���� � ��#�!A%������" #�����""' Powder Cell [ 4 ]. 
M������!A�'"� D���B�"� ��%!� ����%����!A��$ ��� #���%��' ������������� #�!�?���+ ������>����'B ���!��- 
                                                                         ���, ���%& — ��%������+ �����+ 

 
���"" SHELXL-97 [ 11 ]. ��!�?���+ ���"�� � !���!�%����' ���"��������� � &������' � #��-
/!�?���� ?������� ��!� ("���� ���%�����).  

�!+ �'+�����+ ����!�$ #��>���� #�����L���+ ������!!�� [Cu(NH3)4](ReO4)2 /'!� #����-
���� in situ ���!�������� #�!�������!!�� � �������!� 390—500 K � D���" 10 K. �/��%�> /'! 
#�������!�� � ��#�!!+��. �������!���, ��� � &�!���+B *��#���"���� ��!A #�����#����� #��-
���L���� /�% �"����%�>�� � �������!� 440—500 K. ��!&����'� �����������""' #���%��' �� 
���. 1: #����+ (440 K) ����������&�� ��B����$ [Cu(NH3)4](ReO4)2, �����+ (480 K) B���D� ���!�-
�&���+ � �����������""�$ Mn(ReO4)2 �2H2O [ 12 ], ��� #�%��!�!� � ��!A��$D�" ��#�!A%����A 
*�& ���&��&�& [ 14, w 402992; 15 ] � �������� ��������$ "���!�.  

�!+ #�!&����+ ����$ ��%' � ����������" ��!������� ������& [Cu(NH3)4](ReO4)2 �������!� 
�� 500 K � ��"������ ��!�+ �� �������A9 10 K/"��. ��!�� ������������������� ���!�������� 
#������!� ex situ #�� ��"�����$ ��"#����&�� (��������"��� STOE STADI-P, CuK�1-�%!&�����, 
���"����+ �� #��B�?�����, #�%�>�����-�&�������!A�'$ �������� mini PSD, ���#�%�� 5—
120� 2�, D�� 0,02� 2�, P���� ��!!��������� #�!A%�����+ �����������&��&��'$ ���!�% �����-
�&�� B�"�� �������� ��!� ��� ���). M �������� ���D���� *��!��� ��#�!A%���!� �/��%�> #�!�-
������!!�������� ���"��+ (	 = 5,43075(5) Å). �!+ ����������>�� ��%"�?�'B #��"���'B ��% 
��#�!A%���!� /�%& ������>����'B ���������� PDF-2 [ 12 ]. 	��, #� �����!A��" &D�����'" 
#���" /'!� &������!��� ��!���� � �/��%>� #��"��� (NH4)ReO4 �� &����� 2 ���.%.  

��� #��������� �����������&��&����� ���!�%� ��#�!A%���!� #�����""& EXPO 2013 [ 16 ]. 
��!��#����!A��� &�������� #�������� #� #�����""� GSAS [ 17, 18 ]. �����!A ������>���-
�'B ����?���$ �##�����"�����!� �&��>��$ #�����-M�$��: I(2�) = ��L(2�) + (1 – �) �G(2~)  
(� — ��*���>���� �"�D���+; L � G — �&��>�� �����>� � W�&��� ��������������), � &�!��&9 
%�����"���A D����' !���$ ������D����": (FWHM)2 = U tg2� + V tg� + W, ��� FWHM — #�!-
��+ D����� !���� �� #�!����� "����"&"�. ������A ���� %�����!� � ���� ��"/���>�� �% #+�-
���>��� #�!���"�� _�/'D���. �%����#�'� ��#!��'� ������' ���!�����, �%��� � �������� 
/'!� ��+%��' � &����+!��A ��� ���� #���"����+. ���"' �������� /'!� %����' ���"���������. 
��������� #�������� �� wRp = 5,17, Rp = 3,73, CHI2 = 10,24, R(F2) = 3,14 %. ��%&!A��� #���-
����!�� �� ���. 2. 
�����!!������������ B�������������: a = 14,7523(3), b = 5,8559(1), c = 
= 5,6290(1) Å, � = 111,387(1)�, V = 452,799(2) Å3, #�. ��. C2/m (w 12), Z = 2, dx = 4,386 �/�"3. 
�-
�������' /�%���'B ���"�� � �B �%����#�'� ��#!��'� ������' ���' � ��/!. 2. 
�����!!�-
���&��&��'� ����'� � B������������� &�������+ ��#��������' � �������������$ /��� ���-
���!!����&��&��'B ����'B ICSD (Fachinformationszentrum Karlsruhe, M-76344 Eggenstein—
Leopoldshafen, Germany; e-mail crysdata@fiz-karlsruhe.de) [ 14 ] #�� w 429256.  
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���. 2. ��%&!A���' #�!��#����!A���� &�������+ �����������""' [Cu(NH3)2(�-ReO4)2]n (STOE STADI-P,  
                                          CuK�1-�%!&�����, D�� 0,02� 2�, ��"�����+ ��"#����&��). 
M������!A�'"� D���B�"� ��%!� ����%����!A��$ ��� #���%��' ������������� #�!�?���+ ������>����'B ���!�����  
                 [Cu(NH3)2(�-ReO4)2]n (���B��$ �+�) � (NH4)ReO4 (��?��$ �+�). M��%& #���%��� ��%������+ �����+ 

 
	 � / ! � > �  2  

(��
$��	�# 	����� � �� �'���# �	���
# [Cu(NH3)2(�-ReO4)2]n 

���" x/a y/b z/c Ui /Ue �100 ���" x/a y/b z/c Ui /Ue �100

Re 0,63044(8) 0 0,41311(20) 2,29(18) O(2) 0,6680(9) 0 0,7388(23) 5,25(28) 
Cu 0 0 0 2,06(23) O(3) 0,7266(8) 0 0,3288(20) 5,25(28) 
O(1) 0,0648(5) 0,2667(12) 0,3186(13) 5,25(28) N 0,1253(12) 0 0,8778(28) 5,25(28) 

 
 

 
 

���. 3. h���"���' ������!!������B ���&��&�: /���������+ >�#���� [Cu(NH3)2(�-ReO4)2]n (���"' ������-
�� �� #���%��') (	); ��������>�+ ���"� "��� � ���&��&�� ��"#!�����$ ��!� [Cu(NH3)4](ReO4)2 #�� 300 K  
                                                                         (�) (Cu—N�� 2,015 Å) 
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���. 4. �����>�� ������!!������$ ���&��&�' [Cu(NH3)2(�-ReO4)2]n  
� ��#���!���� ��� Y. 

����B��'"� !���+"� #���%��� �����"� ��������� "�?�& >�#����"� N(H)…O 2,82 Å 
 

���" Cu ��B�����+ � >����� ��""����� (���. 3, 	) � ���������&�� ��� ���"� �%��� (Cu—N 
2,195(17) Å) � ���'�� ���"� ���!����� (Cu—O 2,306(7) Å). �!+ ��������+ �� ���. 3, � #���%��� 
��������>�+ ���"� Cu � ���&��&�� [Cu(NH3)4](ReO4)2 [ 2 ]. �/L�$ ��� ������!!������$ ���&�-
�&�' � ��#���!���� ��� Y #�������!�� �� ���. 4. ��������-�����' �'#�!�+9� ��!A "�������,  
� ��%&!A���� �/��%&9��+ /��������'� >�#����. 	���" �/��%�", �/L&9 ���"&!& �%&�����$ ��-
%' "�?�� %�#����A ��� [Cu(NH3)2(�-ReO4)2]n. ���"���+ �� "�������&9 �&��>�9, ���"����+ 
#�������-������� �� #�����#����� �&L�������'B ����?���$ — ������+��+ Re—O !�?�� � ��-
�����!� 1,647(7)—1,711(12) Å, ��!����'� &�!' O—Re—O ���!��+9��+ �� �����*��������B 
(109,5�) �� /�!�� ��" �� 2,6�. ��?�& >�#����"� ���/�!�� �������� �������' N(H)…O 2,82 Å.  

	���" �/��%�", � �����+L�$ ��/��� #���%���, ��� #�� ���������� [Cu(NH3)4](ReO4)2 �'D� 
450 K ������9� &��!+�A�+ ��� "�!��&!' �""����, ��B��+L���+ � �
	��-#�!�?����. G��� *��# 
#�!����A9 %����D����+ � 500 K, � ��%&!A���� ���� �/��%&���+ ������!!������+ ��%� 
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