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������� �������� ���� �������������� !"� [&(#n)3](ReO4)2 (& = Ni, Zn; #n — $��%��-
��"&��). 
����"%%������� ��������� �����'��' � ����%����* ���+����, �� ��&������-
��/� 0�����+���"+��"%6��* &���� �0"�����. 9��"�"��, ��� 0������ ���&������+� �"�-
%�<���' [Zn(#n)3](ReO4)2 ("�&��!��" �������", 400 �C) 0�����"�%'�� ��?�* +�&�+����/ 
�&��6 �"�������"%%������� 0���A��� B���" � ����' � �"�&��"&� �?%"���* ��+�������-
+� �"���'��' �30 �&.  
 
DOI: 10.15372/JSC20170113 
 
� ! " # � � � �  � ! � � �: ����%6, B���, ����*, $��%����"&��, �����"%%���&�', ����+�-
������������* "�"%��. 

 
G�&��"%%������� ��&0%������ ��%� (
�) 0�����"�%'/� ������� �"� ���?��� 0���A���-

������� &��"%%������� ��+�0%"���� �"���0%"���. 9�%������ �"��� �0%"��� � ��"����& ����' 
0���& ���&������+� �"�%�<���' �����������/H�� 
� ?�%� �0��"�� � �'�� �"?�� [ 1—9 ]. ���-
?� �%����� ��&����6, ��� �"���0%"�� �?�"��/��' 0�� ��&0��"���"� �� 700 �C, �.�. �"&���� ��-
<� ��&0��"��� 0%"�%���' ��&0�������. 	"�, � �"?��� [ 10 ] ?�% 0�%���� �0%"� Os0,5Re0,5 0�� 
500 �C, ��� � 6 �"� ��<� ��&0��"��� 0%"�%���' ����' � ��&�' (3180 � 3054 �C ��������������).  

�"%���� � ����"�� 
� ��+"�������+� %�+"��"-�����"������%' 0����%'�� �"�������"�6 �" 
0�%������ �0%"�" 0�� ���&������& �"�%�<���� 
� � �������* "�&��!��� ��. M $��& 0%"�� 
$��%����"&������ �"����� 0�����"�%'/� ���?�* �������. M [ 11 ] 0��"�"��, ��� ���&������� 
�"�%�<���� [Pt(En)2 ](ReO4)2 (En — $��%����"&��) � "�&��!��� �� 0�� 880 �C 0������� � �?�"-
���"��/ ������+� �"�����" Pt0,33Re0,67.  


����"%%���&������* ������� � �������/ 
� ��'�"� � ��������& �"����&�������* ��"-
�&��* �0"����� �"������� � "������� !�"+&����� ��������� 0�� �"�%����� ������A���'� 
&�<�� �� !��&"&� � ���%����&� ������A���'&�, �"0��&�� � ��������� [��(#n)3](ReO4)3 ��-
����A���� ��&0%������ �"������ (

) � 0�����"�-"������ (�������������� � ������A���� 
&��"%%��) �"��� 1:3 [ 12 ], " � [Ni(#n)3](ReO4)2 1:2 [ 13 ]. 9�����"�%'���' B�%����?�"���& 0���� 
�������������� 
�, ��� 0����%'�� B�%��"0�"�%���� ����������"�6 0���A���������� � ���&' 
(� ?�%��) ����"&� "��&�� &��"%%�� � �"�6����"�6 �� ������A���' � A������ 0����%"�.  

$��

��%
&� 

[ZnEn3](ReO4)2. �" 0����& $�"0� ����������"%� ��&0%��� [Zn(#n)3](NO3)2. 1 &&�%6 
Zn(NO3)2 �6H2O (T), �"�����'%� � 10 &% "B����" (��T) � �����%� � �"�����, ��%"<�����* 
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%6��&. U"��& 0�� 0���&�A��"��� �����%� 4 &&�%' $��%����"&��" (T). M�0"�A�* ?�%�* ���-
��"%%������* ��"��� ���"���"%� �" ����%'���& 0������& !�%6���, ���<�� 0��&��"%� "B���-
��& � ����A��"%� �" ������� 0�� ��&�"���* ��&0��"����. M���� 0������" 97—98 %. ����-
��!��"B�/ [Zn(#n)3](NO3)2 0������%� &�����& ����+���!"����+� "�"%��" (�Y�) 0� %����"-
�����& �"���& [ 14 ]. 

�" �����& $�"0� 2 &&�%' [Zn(#n)3](NO3)2 (1,5 +) �"�����'%� � 5 &% ���� � �����%� � �"�-
���� 0�� 0���&�A��"��� NaReO4 (T��, 4 &&�%', 1,093 +) � ���� &% �2�. M���%��A�*�' ?�%�* 
�����"%%������* ��"��� ���"���"%� �" 0������& !�%6���, 0��&��"%� ��?�%6A�& �?\�&�& ��-
��, �"��& "B�����& � ����A��"%� �" ������� 0�� ��&�"���* ��&0��"����. M���� 0������" 
71—72 %. ��0�%����%6��/ 0��B�/ ���������' ��"%��6 ����%��6 0�� ���B��������"��� 
����� &"�����+� �"�����". 
����"%%� �%' 0��������' ����+�������������+� ���%����"��' 0�-
%��"%� &��%����& ��0"�����& �"�?"�%����+� �����+� �"�����" ��&0%���". 

�
 �0����� ��+��������"%� �" �
 Y��6�-�0�����&���"� Scimitar FTS-2000 � Vertex 80 
(�?%"��6 4000—400 �&–1; �"?%����, �"0������"���� � KBr). �������� %����: 3346�, 3285�, 
3168�%, 2955��, 2930�%., 2885��, 1576��, 1460��, 1329��, 1277�%, 1138�%, 1130�%, 1006�, 970��, 913�, 
652��, 500��, 462�% �&–1.  

�-[Ni(
n)3](ReO4)2. 
����"%%� ?�%� 0�%����� 0�� &��%����& (�6 &��'B��) ���B�������-
�"��� &"�����+� �"�����", ���"�A�+��' 0��%� ������" �-[Ni(#n)3](ReO4)2, �0��"���+� � �"?��� 
[ 13 ]. 9� �"���& �Y� 0�%������* 0������ 0�����"�%'�� ��?�* �&��6 �- � �-&���!��"B�*.  

����+�����!�"���&���������� ���%����"��� ����������"���� 0�������� 0�������� �" 
��!�"���&���� SHIMADZU XRD7000 (CuK�-��%������, Ni-!�%6��, �B����%%'B�����* �����-
���) 0�� ��&�"���* ��&0��"����. ��!�"���+�"&&� ��&0%������ ��%�* 0�%����6/ 0������B�-
���"�� 0� �"���& ���%����"��' &��������"%%��. ��0�%6���"�" 0��+�"&&" 0�%��0��!�%6��+� 
��������' PCW [ 15 ]. ����+���!"����* "�"%�� 0������" ���&������+� �"�%�<���' 
[Zn(#n)3](ReO4)2 ("�&��!��" �������", 400 ��) 0��"�"% �?�"���"��� ����!"���+� 0������" — 
+�&�+����* �&��� �"�������"%%������� B���" � ����' � �"�&��"&� �?%"���* ��+�������+� �"�-
��'��' �30 �&.  

���%����"��� &��������"%%�� 0�������� �" ��!�"���&���� X8 APEX Bruker (MoK�-��%�-
�����, +�"!�����* &������&"���) 0�� T  = 150 K. 
����"%%�+�"!������� �"����, ��%���' 0��-
������' $��0���&����� � �"�"���������� ��������' �����"%%������� �������� 0��������  
� �"?%. 1, �������� &�<"��&��� �"����'��' � �"%������ �+%� — � �"?%. 2. ��������� ��A���  
0�'&�& &�����& � �������� � "�������0��& (������0��& — �%' "��&�� �������") 0��?%�<�-
���. ���&� �������" �"�"�� +��&���������. M�� �"����� ��0�%���� 0� ��&0%���� 0��+�"&& 
SHELX-97 [ 16 ]. 
������"�� � ��0%���� 0"�"&���� "��&�� ��0������"�� � 
e&?���<���* 
?"�� ����������� �"���� C�D� [ 17 ] (�����������/H�� ��&��" ��"�"�� � �"?%. 1) � &�+�� 
?��6 0�%����� 0� "����� www.ccdc.cam.ac.uk/data_request/cif. 

'���*+
&�
 �
���/���'� � ���'+� 

M ���� 0��������' ����+�������������+� "�"%��" &��������"%%�� ?�%" ���"���%��" ���-
������������6 �-[Ni(#n)3](ReO4)2 � [Zn(#n)3](ReO4)2. �?� ��������� ����%�����, �" �"<��* 

 
[&(#n)3]2+ 0��������' ��" 0�����"�-"����". �"%�� ?���� �"�� �0��"��� �����"%%������* 
��������� �-[Ni(#n)3](ReO4)2. �" ���. 1 0��"�"��: �������� �����, ��&��"B�' "��&��, $%%�0-
����� ��0%���� ��%�?"��* � ���� �� ��"��"*A�� &�<������ ����"����. 
������"B�����* 
0�%�$�� B����"%6��+� "��&" � 

 0�����"�%'�� ��?�* ���"<����* ���"$��, �?�"���"���* A�-
��6/ "��&"&� "���" ���� ?�����"���� #n-%�+"����. M�� %�+"��� �&�/� ��'-���!�+��"B�/ — 
"��&� �+%����" ���%��'/��' �� 0%�������* ����+�%6����� N—M—N � �"���� �������. M�%�-
���� ���%�����* �%' ���� %�+"���� �"�� � 0��%����* ������� �"?%. 2.  

9�� "�"%��� �����"%%������* ��������� �-[Ni(En)3](ReO4)2 (�����"%%������������ �"�"�-
��������� �&. � �"?%. 3) � �"?��� [ 13 ] ?�%� ����%��� �"�"������� �������� 0�����"�-"������, 
�?�"��/H�� 0"������/ ��%"��� � �"����'��'&� Re…Re 4,315 � 4,703 Å. 9���B�0�"%6��� ��-
%���� �-[Ni(En)3](ReO4)2 — �"%���� ���� ��0�� 0�����"�-"������ (���. 2). ������, �����<"- 
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Y��&�%" �-[Ni(En)3](ReO4)2 [Zn(En)3](ReO4)2 
G�����-!��&�%" C6H24N6O8Re2Ni C6H24N6O8Re2Zn 
M�� !��&. �����B� 739,42 746,08 
a, b, c, Å 8,3936(5), 9,0102(5), 14,1600(6) 8,4393(3), 9,0561(3), 14,2055(5)
�, �, �, +�"�. 72,715(1), 79,594(1), 63,021(1) 72,004(2), 79,743(2), 63,142(1) 
9�. +�. P-1 P-1 
Z;  V, Å3 2;  909,93(8) 2;  920,24(6) 
d���, +/�&3 2,699 2,693  
�"�&�� �����"%%", && 0,09�0,06�0,06 0,12�0,07�0,03 
��"0"��� �?��" �"���� 0� 	, +�"�. 2,62—30,51 1,51—30,50 
N ��&��. / ���"���. ��!%����� 8640 / 5366 11216 / 5569 
N ���"����&�� ��!%����� [I > 2
(I )] 4447 4763 
R����+�. 0,0192 0,0214 
9�%���" �?��" �"���� (2	 = 50°), % 98,1 99,9 
T��%� �����'�&�� 0"�"&����� 208 208 
S-!"���� 0� F2 1,018 0,990 
R1 / wR2 [I > 2
(I )] 0,0272 / 0,0510 0,0209 / 0,0387 
R1 / wR2 (��� �"����) 0,0384 / 0,0534 0,0280 / 0,0402 
CCDC W 1468087 1468088 

 
	 " ? % � B "  2  

)
��
�
��
���
 �	
	��

������ [M(#n)3](ReO4)2 

9"�"&��� �-[Ni(En)3](ReO4)2 [Zn(En)3](ReO4)2 

&—N, Å 2,115(3)—2,137(4) 2,175(3)—2,219(2) 
(&—N)��, Å 2,125 2,199 
�N—&—N, +�"�. 81,20(13)—81,63(14) 78,9(1)—79,9(1) 
(�N—&—N)��, +�"�. 81,48 79,5 
N—C, Å 1,470(4)—1,486(4) 1,477(4) —1,489(4) 
(N—C)��, Å 1,481 1,482 
�—C, Å 1,508(7)—1,523(6) 1,501(5)—1,526(4) 
(�—C)��, Å 1,513 1,515 
Re—O, Å 1,708(4)—1,734(3) 1,708(2)—1,731(3) 
(Re—O)��, Å 1,720 1,723 
�O—Re—O, +�"�. 107,9(2)—111,8(2) 107,95(12)—111,42(13) 
(�O—Re—O)��, +�"�. 109,5 109,47 
�, Å* –0,393 / 0,323;  –0,308 / 0,437; 

–0,285 / 0,420 
–0,406 / 0,299;  –0,337 / 0,391; 

–0,257 / 0,450 
 

 

 

* ���%�����' "��&�� �+%����" �� 0%�������* ����+�%6����� "���—&��"%%—"��� �%' 
���� %�+"����. 

 
H�� "��&� Re(1), �?�"��/� B�0����, ������ ������� �"����'��' Re…Re 4,51 � 4,67 Å; "�����, 
�����<"H�� Re(2), �"�0�%"+"/��' 0"�"&�, � ��� �"����'��' Re…Re 4,13 Å. 
�"��"*A�� �"�-
���'��� &�<�� "��&"&� ���%����", 0���"�%�<"H�&� �������& 0�����"�-"����"&, �"��� 
2,96 Å.  
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���. 1. ��&��"B�' "��&�� � $%%�0����� ��0%���� ��%�?"��* (���&�  
"��&�� �) � �����"%%������* ��������� �-[Ni(En)3](ReO4)2. 

M����* ��&&��������� ���"����&�* "���� (ReO4)– �� 0��"�"�. ��������*  
%����* 0��"�"� &�<�����* ����"�� �…�—� 

 
	 " ? % � B "  3  

(
���	�����
����
�#
 �	
	��

������ ���%�
���#� ���
�, ��$

*	+�� [Ni(#n)3]2+ 

Y��&�%" �-[Ni(En)3](ReO4)2 [Ni(En)3](ClO4)2H2O [Ni(En)3](MoO4) [Ni(En)3](NO3)2 [Ni(En)3](SO4)
���%�" [ 13; 17,  

XEMWET01 ] 
[ 17,  

TENNIP ] 
[ 17,  

GAWSIG01 ] 
[ 22; 17,  

YUXZIB05 ] 
[ 24; 17,  

TENNIS10 ] 
a, Å * ** 16,0024(16) 8,8647 8,946(5) 
c, Å   9,9608(19) 11,3595 9,634(5) 
9�. +�. P21/c (W 14) Pbca (W 61) P-3c1 (W 165) P6322 (W 182) P-31c (W 163)
Z 4 8 6 2 2 
V, Å3 1858,68 3662.3 2209,00 773,07 667,72 
V /Z, Å3 464,67 457,79 368,17 386,53 333,86 
d���, +/�&3 2,642 1,559 1,799 1,56 1,666 
Ni—N, Å 2,114
2,136 2,099
2,141 2,132;  2,156 2,132 2,214(6) 
�N—Ni—N, +�"�. 81,16
81,21 80,79
82.24 81,0
79,9 81,90 82,1(2) 
N—C, Å 1,470
1,475 1,401
1,527 1,403
1,486 1,470 1,476(9) 
�—C, Å 1,473
1,498 1,399
1,462 1,549, 1,554 1,471 1,544(9) 
Ni…Ni, Å 7,195;  8,400 8,522;  9,016 7,275;  7,334  7,646 7,241 

 
 

 

  * a = 8,3868, b = 15,7749, c = 14,2747 Å, � = 100,204�. 
** a = 17,043, b = 15,992, c = 13,496 Å. 
 

 
 

���. 2. M�"�&��� �"�0�%�<���� "������ (ReO4)– � ��������� �-[Ni(En)3](ReO4)2. ������, �����<"H�� 
Re(2), �"�0�%"+"/��' 0"�"&� (a), �����<"H�� "��&� Re(1) �?�"��/� B�0���� (� ). T��%���� ��"����'  
                                                           �����������/� �"����'��'& Re…Re. 

��������&� %���'&� 0��"�"�� ����"��� �…� < 3,4 Å 
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���. 3. 	������������ ��!�"���+�"&&� �%' 
�- � �-[Ni(En)3](ReO4)2: ����%6�"�� �"����" 
0� ���& "��&"& (	, �); ��%6�� 0� "��&"& Ni 
(�, �). M���%��� ������� ���"<���* �� 
0%�������*, �?�"��/H�� 0����A����, ����- 
                   ��* �%���/� "��&� Ni 

 
�����' �� ��+�, ��� 0�����"�-"��-

��� 0� �"�&��"& ��H�������� ����0"/� 


, 0�� �0����%���� &����" 0��������' 
�������� �- � �-[Ni(En)3](ReO4)2 � 0��-
��/ ������6 ���?����&� ���������-
�"�6�' �" 0���� ��"�&��+� �"�0�%�<�-
��' �&���� �"������. 	"� �"� ����� (�.�. 
���%� $%��������) B����"%6��+� "��&" 


 �"&���� &��6A� ���" "��&" ����', 
��0�%6���"��� &������� ����%���' 
��"��%'B�����* 0����A���� [ 18 ], ��-
���"���* �" "�"%��� �������� hkl ��%6-
��*A�� ��!%����� ��!�"���+�"&&�, 
�����&�<��. �" ���. 3, 	, �  0��"�"�� 
������������� ��!�"���+�"&&� �- � �-
[Ni(En)3](ReO4)2. �%' ����%���' ��%"�" 
�"������ ?�%� �"�����"�� ��!�"���-
+�"&&� ��%6�� 0� "��&"& Ni. ��0�%6-
���"��� �"��+� 0�����" �%' �'�" 0��-
&���� ?�%� �0��"�� � [ 19, 20 ]. M ��-
��%6�"�� �"����" �"�?�%�� ����������� 
���"<���' ��"���"/� �" 0%�������, 
�"�?�%�� �"��%����� ���������&� "��-
&"&�; � �"A�& �%��"� $�� "��&� ����-
%'. ����� �"��� 0%�������* � 0�&�H6/ 
0��+�"&&� [ 21 ] �"����& �"��� ���*��, 
�%' ������� &"���B", ����"�%���"' �� 
�������� hkl, �&��� �����&��"��, �"�-
��* ���%� "��&�� Ni, 0�����'H���' �" 
$%�&���"���/ '��*��, �.�. ���%� Z. �"-
%�� ����� ���� ���&�<��� �"��"���� 
�"����& �"��*, � ������& 0����A���" 
�"�?�%�� ��&&������"'. �%' &����%��-
��* ��������� �-[Ni(#n)3](ReO4)2 �"��* 
�"��"�� 0�%���� (�&. ���. 3, � � �"?%. 3) 

� ��0�%6���"���& ���� ��&�*��� �����"%%�+�"!������� 0%�������* � ������"&� (1 1 0)  
� (–1 1 0), (0 0 2). 9����� ��" ��&�*���" ��'�"�� $%�&����& ��&&�����. 9"�"&���� 0�����+��-
�"+��"%6��* 0��\'��*��: a� = 8,87, b� = 8,87, c� = 7,12 Å, �� = 85,1, �� = 94,9, �� = 56,5�.  

M �%��"� �-[Ni(En)3](ReO4)2 0��\'��*�" � ?%����&� %���*��&� � �+%���&� 0"�"&���"&� — 
a� = 8,39, b� = 9,01, c� = 7,08 Å, �� = 72,7, �� = 79,6, �� = 63,0� — 0�%����" 0�� ��0�%6���"��� 
���*�� 0%�������* (�&. ���. 3, �) � ������"&� (1 0 0) � (0 1 0) � (0 0 2). M�����" ��"��%'B�����* 
0����A����: a� = �, b� = b, c� = �/2. #� ��%"& ��%<�� �%����"�6 "��&� Ni, ��*������%6�� %���*-
��� 0"�"&���� 0��\'��*�� ����A� �����%���/� � �"����'��'&� Ni…Ni: 8,394, 9,010 � 7,088 Å. 
	"� �"� �+�% �� ?%���� � 60�, " 	� � b�, &�<�� �"��&�����6 �0"����� �����"%%������* ���������  
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���. 4. ��"������ &������ 0��������' ��������: �-[Ni(#n)3](ReO4)2 (	), [Ni(En)3](ClO4)2H2O (�),  
[Ni(#n)3](NO3)2 (�) � [Ni(#n)3](��O4) (�). 

���&� �������" �� 0��"�"�� 
 

�-[Ni(#n)3](ReO4)2 � �"0�"�%���� ��� � (���. 4, 	). ����� �"�0�%�<���' "��&�� Ni (�%����"-
��%6�� � 

) ��*������%6�� ?%���� � �+� &�<�� �"�"��������"�6 �"� 0�����+���"+��"%6��*.  

�"��&����& 0� $��* <� ���&� �0"����� �����"%%������* ��������� [Ni(En)3](ClO4)2H2O 
[ 17, TENNIP ]. 
����"%%������������ �"�"���������� �"�� � �"?%. 3. �" ��&?������/ $%�&��-
�"���/ '��*�� 0��������' 8 !��&�%6��� �����B. 9"�"&���� ��"��%'B�����* 0��\'��*��: 
a� = b� = 9,03, c� = 6,75 Å, �� = �� = 90, �� = 56,3� � ���"<���' �%' �����������/H�� �������� 
0����A����: a� = �/4 + b/2, b� = –�/4 + b/2, c� = �/2 0����%'/� �"��&"����"�6 �� �"� 0�����+���"-
+��"%6��/ � �"0�"�%���� ��� z. ��"����"' $�� &������ � �"*�����&� � �- � �-[Ni(En)3](ReO4)2, 
&�<�� ��&����6 ����%��������%6��� ��������. �" ���. 4, �  0��"�"�� ��"�&��� �"�0�%�<���� 
!�"+&����� ��������� [Ni(En)3](ClO4)2H2O � �%��. ��������, ��� �&���� �"�0�%�<���� 

 '�-
%'���' ��&�����/H�& 0�� 0��������� �"��&�������� ��������. �"�0�%�<���� "������ � &�-
%���% ���� &�<�� ����"�6 0���������&.  

��"����"' &���� �0"����� �������� �- � �-[Ni(En)3](ReO4)2 � [Ni(En)3](NO3)2 (�&. ���. 4, �), 
&�<�� ��&����6 �� 0���B�0�"%6��� ��%����: � $��* +���"+��"%6��* ��������� &��6A�� 0� 
�"�&��� "����� ���"��"/��' � � �"��& ���� ������/��' � 

 � �"0�"�%���� ��� z. 	"��* <� 
�0���? �0"����� ��&��������/� [Ni(#n)3](SO4) � [Ni(#n)3](MoO4) (�&. ���. 4, �). 
����"%%�+�"-
!������� �"�"���������� ��"�"���� �������� �"�� � �"?%. 3.  

	"��& �?�"��&, � �"���'H�* ��"�6� ���"���%��" ���������������6 ��&0%������ ��%�* 
[Ni(#n)3](ReO4)2 � [Zn(#n)3](ReO4)2. 9������� ��"�����%6��* �����"%%���&������* "�"%�� 
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�������� 
�, �����<"H�� [Ni(#n)3]2+. 9��"�"� 0�����* �0���? 0�%�����' +�&�+����* �&��� 
�"�������"%%������� 0���A��� B���" � ����'. 
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