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Рентгеноструктурным анализом по методу порошка исследована кристаллическая структура соединения OsSe2Br12, полученного при взаимодействии OsBr4 с SeBr4 или Se в жидком броме при 100оС. Структура селенобромида осмия принадлежит к собственному типу: пространственная группа C2/m, a = 14,0464(2), b = 11,05398(14), с = 6,50340(9) Å, ( = 112,2645(11)°, Z = 2; RB = 0,03946, Rwp = 0,05403, (2 = 4,261 для 479 рефлексов и 53 параметров уточнения. РСА подтвердил ранее сделанное предположение о катион-анионном строении соединения, представляющего собой укладку анионных комплексов – почти правильных октаэдров [OsBr6]2– и катионных комплексов – дефектных тетраэдров [:SeBr3]+, в которых «отсутствующую» вершину тетраэдра занимает неподеленная электронная пара центрального атома селена.
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экспериментальная часть

Степень кристалличности полученного селенобромида осмия была достаточной для проведения рентгеноструктурного анализа по методу порошка. Массивы экспериментальных интенсивностей и углов отражений от поликристаллического образца получали на автоматическом дифрактометре STOE STADI P с линейным позиционно-прецизионным детектором PSD по схеме модифицированной геометрии Гинье, метод Дебая–Шеррера: Cu K(1-излучение; изогнутый монохроматор Ge (111) типа Иоганссона; 2(-сканирование, интервал углов 3,000(2((94,665° с шагом 0,015°2θ; шаг детектора 0,480°2(, время сканирования в шаге 430 с; тонкостенный стеклянный капилляр диаметром 0,5 мм, коллиматор 0,5 мм; температура при съёмке Т=297 К. Эффективный экспериментальный коэффициент поглощения определяли путём логарифмического отношения интенсивности первичного пучка к интенсивности пучка после прохождения через рабочий образец. Аттестацию аппаратуры проводили в соответствии со стандартами NIST SRM 640b (Si) и NIST SRM 676 (Al2O3).
Начальную обработку дифракционных массивов (сглаживание данных по алгоритму Аллманна [11] и коррекция на фон от капилляра) осуществляли с помощью пакета программ STOE WinXPOW (версия 2.21) [12]. Определение сингонии, индицирование параметров элементарной ячейки проводили аналитическим методом по алгоритму Вайссера (ITO) [13], используя пакет программ WinCSD (версия 2008) [14]. Структура соединения OsSe2Br12 расшифрована ab initio, с помощью метода Патерсона и последующими синтезами Фурье, используя алгоритмы пакета программ WinCSD (версия 2008) [14]. Уточнение структуры проводили МНК по методу Ритвельда [15], используя коэффициенты рассеивания для ионов, с аппроксимацией рефлексов функцией профиля псевдо-Войта, в анизотропном приближении для параметров тепловых колебаний атомов с использованием программы FullProf.2k (версия 4.00) [16] из пакета программ WinPLOTR [17]. Стандартизацию структурных данных проводили с использованием программы STRUCTURE TIDY [18].

результаты и их обсуждение
Дифрактограммы образцов селенобромида осмия свидетельствуют об индивидуальности полученного соединения, не изоструктурного хлоридному аналогу, OsSe2Cl12. Результаты расшифровки и уточнения кристаллической структуры OsSe2Br12 приведены в табл. 1-3 и показаны на рис. 1 и 2. Межатомные расстояния и валентные углы приведены в табл. 4.
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