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СОКРИСТАЛЛИЗАЦИЯ ФУЛЛЕРЕНОВ С60 И С70 В КРИСТАЛЛОСОЛЬВАТЕ 

[(C70)X+(С60)Y] TMTSeF 2(C6H6) (х+у = 3) 

Изучено комплексообразование [70]фуллерена с органическим -донором электро-

нов тетраметилтетраселенафульваленом (TMTSеF) в бензоле (С6Н6). Сопоставлением 

экспериментальных и расчетных рентгенограмм показано, что в исследованных нами 

монокристаллах состава [(C70)х+(С60)у] TMTSeF 2(C6H6) (х+у = 3) (1) сокристаллизуются 

фуллерены С70 и C60. Данные ИК-спектроскопии и исследования электропроводности 

кристаллов 1 указывают на отсутствие переноса заряда на молекулу фуллерена в иссле-

дуемых комплексах. 

Ключевые слова: [70]фуллерен, [60]фуллерен, тетраметилтетраселенафульвален (TMTSeF), порош-

ковая рентгенография, кристаллохимическое моделирование, ИК-спектроскопия, электропроводность 
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CO-CRYSTALLIZATION OF C60 AND С70 FULLERENES IN CRYSTAL-SOLVATE [(C70)X+(С60)Y]· 

TMTSeF·2(C6H6) (х+у=3) 

The compexation of (С70/C60) fullerenes with organic -donor of electrons tetramethyl-

(tetra selenium)fulvalene (TMTSeF) in benzene (С6Н6) was studied. Comparison of experimental 

and calculated X-ray patterns showed that in the investigated single crystals of [(C70)x+(С60)y]· 

TMTSeF·2(C6H6) (х+у=3) (1) С70 and C60 fullerens are co-crystallized. IR spectral data and elec-

troconductivity of 1 indicate the absence of the charge transfer on fullerene molecule for com-

plexes under study. 

Key words: С60, C70 fullerenes, tetramethyl(tetra selenium)fulvalene (TMTSF), powder X-ray crystal-

lography, crystal-chemical modeling, IR spectroscopy, electroconductivity 

 

ВВЕДЕНИЕ 

Ранее [1] нами сообщалось о синтезе кри-

сталлов состава 3C70 TMTSeF 2(C6H6). Однако по 
данным монокристального РСИ полностью уста-
новить структуру не удалось. Положение атомов 
молекул TMTSeF и С6Н6 определено однозначно. 
Необычным было то, что координаты атомов С в 
фуллеренах С70 определены приблизительно и не 
полностью. В данной работе приведены данные, 
подтверждающие гипотезу о сокристаллизации 
фуллеренов С60 и С70 в кристаллосольвате [(C70)x + 

(С60)y] TMTSeF 2(C6H6) (х+у = 3). 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 

Синтез комплекса [70] фуллерена с тет-

раметилтетраселенафульваленом (TMTSеF). 
Для синтеза комплекса был взят фуллерен С70, 
полученный по методике, описанной в [2], TMTSеF 
(реактивы фирмы Aldrich), в качестве растворите-
лей использовали свежеперегнанный, осушенный и 
дегазированный C6H6. Методом медленного испа-
рения растворов [3, 4] были получены кристаллы 

комплекса [70]фуллерена: 3C70 TMTSеF 2(C6H6) 

(1). Элементный анализ кристаллов соединения 1. 
Найдено для 1 (%): С, 74,15; Н, 1,20. С498Se24H90. 
Вычислено (%): С, 74,47; Н, 1,15.  

РСИ порошка смеси поликристаллов 1 

проведены на автоматическом дифрактометре 

ДРОН-2.0. Расчеты теоретических рентгенограмм 

сделаны с использованием программы Mercury 

3.5.1. На теоретических рентгенограммах интен-

сивности приведены в относительных единицах. 

Экспериментальные и теоретические рентгено-

граммы приведены на рисунке.  

ИК-спектры комплексa 1, а также С60, С70, 

TMTSeF измеряли в таблетках KBr с разбавлени-

ем 1:10000 на ИК Фурье-спектрометре Perkin-

Elmer Spectrum BX в спектральной области 4000-

400 см
-1

 при комнатной температуре.  

Проводимость кристаллов 1 измеряли 

стандартным четырехконтактным методом вдоль 

длинной оси кристалла. При комнатной темпера-

туре кристаллические образцы комплекса 1 обла-

дали электропроводимостью, равной σ = 10
-7

-10
-8

 

Ом
-1

·см
-1

, что соответствует проводимости КПЗ на 

основе фуллеренов [3, 4]. 
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Рис. Экспериментальная рентгенограмма кристаллов предполагаемого состава [(C70)х+(С60)у] · TMTSeF ·2(C6H6) (х+у=3) (а) и 

теоретические рентгенограммы кристалла 3C70·TMTSeF·2(C6H6) без фуллеренов (б), только с фуллеренами (в) и полной струк-

туры (г). По оси абсцисс значения углов 2θ в град, по оси ординат относительная интенсивность, имп/с 

Fig. Experimental X-ray pattern of the crystals of supposed composition [(C70)х+(С60)у] · TMTSeF ·2(C6H6) (х+у=3) (а) and calculated 

X-ray 3C70·TMTSeF·2(C6H6) without fullerenes (б), only with fullerenes (в) and full structure (г). here axis of abscisses is angle 2θ in 

degree, axis of ordinates is relative units in imp/s 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Данные элементного анализа и ИК-спектро-

скопии не позволили однозначно утверждать 

наличие в кристаллах 1 смеси фуллеренов С70 и 

С60. Максимумы и относительные интенсивности 

полос поглощения инфракрасных спектров ком-

плекса 1, а также С60, C70 и донора представлены в 

таблице. Положение полос поглощения С70 совпа-

дает с литературными данными [5]. Часть полос 

донора и акцептора в комплексе сдвинута относи-

тельно их положения в спектрах исходных соеди-

нений на 1-2 см
-1

. Положение полос поглощения 

донора в составе комплекса 1 незначительно от-

личаются от их положения в спектре чистого 

TMTSeF (таблица). Это указывает на слабое Ван-

дер-Ваальсово взаимодействие между молекулами 

TMTSeF и акцептора в кристаллах исследуемого 

комплекса. Вывод о молекулярной природе ком-

плекса 1 подтверждается данными измерения 

проводимости на монокристаллах. При комнатной 

температуре кристаллы 1 обладают проводимо-

стью, равной σRT = 10
-7

-10
-8

 Ом
-1

·см
-1

, что свиде-

тельствует о слабом переносе заряда в исследуе-

мом соединении. В ИК-спектре кристалла 1 (таб-

лица) присутствуют полосы поглощения при 578, 

1180 и 1430 см
-1

, которые можно отнести как к 

С60, так и к С70. Отсутствие в спектре комплекса 

(таблица) всех полос поглощения, обусловленных 

колебаниями атомов высокосимметричной (Ih) 

молекулы С60 (таблица) не отклоняет наше пред-

положение о наличии смеси С70/С60 фуллеренов в 

составе комплекса 1. В ИК спектре комплекса 

присутствуют также полосы поглощения, связан-

ные с колебаниями молекул бензола. 

Для получения доказательств нашей гипо-

тезы было проведено РСИ поликристаллов предпо  
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Таблица 
Максимумы (см

-1
) и относительные интенсивности* 

полос поглощения комплекса 1, а также C70, C60 и 
донора TMTSeF 

Table. Maxima of the absorption bands (cm
-1

) and rela-
tive intensities* of absorption bands of complex 1, C70, 

C60 and TMTSeF donor molecule 

C70 C60 TMTSeF 
[(C70)х 

+
 (С60)у] TMTSeF    

2(C6H6) (х+у) = 3 (1) 

  437 сл 438 сл 

458 ср   458 ср 

 526о.с   

534 с   535 с 

565 ср   566 ср 

578 с 576 с  578 с 

642 ср   642 ср 

  661 ср 661 сл 

674 с   674 с 

   680 пл** 

795 ср   795 ср 

  1016 сл 1015 о.сл 

   1034 сл** 

  1062 ср 1063 сл 

1086 сл   1086 сл 

1134 ср   1134 ср 

  1145 ср 1150 сл 

1178 о.сл 1182 ср  1180 о.сл 

1251 о.сл   1250 о.сл 

1292 о.сл   1292 о.сл 

1321 сл   1321 сл 

1414 ср   1414 ср 

1430 о.с 1428 ср 1430 с 1430 о.с 

1460 сл   1459 сл 

   1476 сл** 

1489 сл   1489 сл 

   3029 сл** 

   3067 о.сл** 

   3085 о.сл** 

Примечания: *Обозначения относительных интенсивностей: 

о.с-очень сильная, с - сильная, ср -средняя, сл - слабая, о.сл - 

очень слабая, пл – плечо; **полосы поглощения бензола 

Notes: *Designation of the relative intensities: o.c.-very strong, 

c - strong, cp -middle, сл- weak, о.сл. - very weak, пл – arm; 

**the absorption bands of benzene 

лагаемого состава [(C70)x+(С60)y] TMTSeF 2(C6H6) 

(х+у = 3). Рентгенограмма показана на рисунке а. 

Затем были проведены расчеты теоретических 

рентгенограмм по данным монокристального 

РСИ. На теоретической рентгенограмме (рисунок, 

б) показаны отражения, которые дают только мо-

лекулы TMTSeF и C6Н6. На рисунке (в) представ-

лены отражения, создаваемые только локализо-

ванными атомами фуллеренов.  

Сопоставление экспериментальных и тео-

ретических рентгенограмм показало, что в иссле-

дованных кристаллах есть отражения как от фул-

леренов, так и от молекул TMTSeF и C6Н6. Появ-

ление отражения в области 2θ≈9° ‒  следствие 

взаимодействий между молекулами фуллере-

нов, TMTSeF и C6Н6. Об этом свидетельствует тео-

ретическая рентгенограмма частично расшифрован-

ной структуры (рисунок, г). Аналогичный результат 

был получен при сопоставлении теоретических 

рентгенограмм полного кристалла и фрагментов 

кристаллов C60 TMTSeF 2CS2 и 2C60 2TMTSeF C6H6. 

Рентгенограммы были рассчитаны по данным 

РСИ [6, 7]. Сопоставление результатов РСИ и 

кристаллохимического моделирования позволяет 

с высокой степенью достоверности утверждать, 

что в исследованных нами кристаллах сокристал-

лизуются фуллерены состава С60 и С70. 

Полученный результат является необыч-

ным, поскольку молекулы фуллеренов С60 и С70 

имеют разный объем, разную симметрию. По-

следнее предполагает наличие очень слабых меж-

молекулярных взаимодействий в кристалле.   
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