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Из трихлорида сурьмы и 2,2’-дипиридила в ацетонитриле синтезированы аддукты 2,2’-

дипиридила с трихлоридом сурьмы: [C10H9N2]2
+
[OSb2Cl6]

2
 (1) и [C10H9N2]

+
 

{[(C10H8N2)SbCl3]2[Cl]}

 (2). Соединения идентифицированы методами ИК-спектроскопии и 

рентгеноструктурного анализа (РСА). По данным РСА кристаллы 1 бледно-зеленого цвета 

состоят из двух типов бипиридильных катионов и биядерных анионов [OSb2Cl6]
2

, в которых 

два фрагмента SbCl2 связаны между собой через атом кислорода и два мостиковых атома 

хлора. Координационный полиэдр атома сурьмы  квадратная пирамида с двумя терминаль-

ными (SbClтерм 2,418(5)2,497(4) Å) и двумя мостиковыми атомами хлора (SbClмост 

3,044(4)–2,849(5) Å) в основании и атомом кислорода в пятой вершине (SbO 1,95(1) и 

1,93(9) Å). Группировка Sb–O–Sb изогнута (119,3(5)
o
), вследствие чего атомы сурьмы под-

ходят друг к другу на расстояние 3,348(2) Å, что больше, чем сумма ковалентных радиусов 

указанных атомов (2,08 Å), но меньше суммы их ван-дер-ваальсовых радиусов (4,4 Å). Атом 

сурьмы выходит из экваториальной плоскости [Cl4] от атома кислорода на 0,254 Å. Наряду с 

основным продуктом реакции имело место образование следовых количеств желто-

оранжевых кристаллов 2, состоящих из двух типов бипиридильных катионов [C10H9N2]
+
 и 

биядерных хлорсодержащих анионов {[(C10H8N2)SbCl3]2[Cl]}

, в которых два сурьмасодер-

жащих фрагмента (искаженный октаэдр) {[(C10H8N2)SbCl3 связаны между собой через мос-

тиковый атом хлора (SbClмост2,59(8) Å), занимающий шестую вершину октаэдра (SbCl 

3,13(1) Å); противоположную вершину занимает один из атомов азота бипиридильного ли-

ганда, второй атом азота (SbN 2,22(9) Å) которого лежит в экваториальной плоскости с 

тремя атомами хлора (SbCl 2,58(1), 2,61(1), 2,56(1) Å). Полные таблицы координат атомов, 

длин связей и валентных углов депонированы в Кембриджском банке структурных данных 

(для 1 № 2041289; deposit@ccdc.cam.ac.uk или http://www.ccdc.cam.ac.uk/data_request/cif). 

Ключевые слова: аддукт, треххлористая сурьма, 2,2’-дипиридил, реакция присоедине-

ния, рентгеноструктурный анализ. 

 
 

Введение 

Органические производные пятивалентной сурьмы достаточно хорошо изучены [1–39]. Го-

раздо в меньшей степени исследованы производные сурьмы с дипиридильным лигандом [4051]. 

Настоящая работа посвящена исследованию взаимодействия трихлорида сурьмы с 2,2’-дипиридилом, 

определению структурных особенностей полученных соединений методом рентгеноструктурного 

анализа.  

 

Экспериментальная часть 

В работе использовали 2,2’-дипиридил производства фирмы Alfa Aesar. 

Синтез аддукта дипиридила с треххлористой сурьмой [C10H9N2]2
+ 

[OSb2Cl6]
2

 (1). 

К раствору 135 мг (0,864 ммоль) 2,2’-дипиридила в ацетонитриле прибавляли 200 мг 

(0,864 ммоль) хлорида сурьмы (III) в 20 мл ацетонитрила, перемешивали и оставляли на ночь. 

По испарении раствора получили 290 мг (87 %) бледно-зеленых кристалллов 1 c tпл = 152,8 °С. 

ИК-спектр, , см
1

: 3203, 3136, 3091, 3047, 2951, 1625, 1616, 1600, 1583, 1570, 1525, 1469, 

1454, 1429, 1357, 1321, 1309, 1274, 1249, 1220, 1172, 1153, 1089, 1066, 1035, 1012, 993, 923, 873, 

808, 758, 723, 696, 609, 538, 501, 437, 424. 

Найдено, %: С 30,56; Н 2,12. C20H18N4Cl6Sb2O. Вычислено, %: С 30,50; Н 2,29. 
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Кроме основного продукта 1 из реакционной смеси были выделены следовые количества ад-

дукта 2 в виде желто-коричневых кристаллов, строение которых было доказано методом рентге-

ноструктурного анализа.  

Аддукт дипиридила с треххлористой сурьмой [C10H9N2]
+
{[(C10H8N2)SbCl3]2[Cl]}


 (2), 

tпл = 162,0 °С. 

ИК-спектр, , см
1

: 3194, 3139, 3078, 3051, 3028, 2954, 1627, 1616, 1602, 1597, 1585, 1571, 

1527, 1494, 1471, 1458, 1442, 1430, 1357, 1313, 1275, 1247, 1221, 1174, 1161, 1089, 1060, 1014, 993, 

923, 877, 804, 775, 761, 725, 696, 651, 634, 611, 542, 513, 437, 416, 408. 

Найдено, %: С 37,37; Н 2,58. C30H25Cl7N6Sb2. Вычислено, %: С 37,46; Н 2,60. 

ИК-спектры соединений 1 и 2 записывали на ИК-спектрометре Shimadzu IR Affinity-1S в 

таблетках KBr в области 4000–400 см
–1

.  

Элементный анализ на С, Н проведен на приборе Carlo-Erba1106. 

Рентгеноструктурный анализ (РСА) кристаллов соединений 1 и 2 проводили на дифракто-

метре D8 QUEST фирмы Bruker (MoK-излучение,  = 0,71073 Å, графитовый монохроматор) при 

296(2) К. Сбор, редактирование данных и уточнение параметров элементарной ячейки, а также 

учет поглощения проведены по программам SMART и SAINT-Plus [52]. Все расчеты по опреде-

лению и уточнению структур выполнены по программам SHELXL/PC [53], OLEX2 [54]. Струк-

туры определены прямым методом и уточнены методом наименьших квадратов в анизотропном 

приближении для неводородных атомов. Кристаллографические данные и результаты уточнения 

структур приведены в табл. 1. Полные таблицы координат атомов, длин связей и валентных уг-

лов депонированы в Кембриджском банке структурных данных (для 1 № 2041289; 

deposit@ccdc.cam.ac.uk или http://www.ccdc.cam.ac.uk/data_request/cif). 
Таблица 1  

Кристаллографические данные, параметры эксперимента и уточнения структур 1 и 2 

Параметр 1 2 

М 784,57 961,23 

Сингония Моноклинная Триклинная 

Пр. группа P21/n P-1 

a, Å 7,584(4) 11,07(3) 

b, Å 30,309(19)  13,61(4)  

c, Å 12,307(6) 27,09(6)  

α, град. 90,00 99,40(10)  

β, град. 105,678(17) 101,10(6)  

γ, град. 90,00 101,93(11)  

V, Å
3
 2724(3) 3829(17)  

Z 4 2  

ρ(выч.), г/см
3
 1,913  1,666  

µ, мм
–1

 2,593 1,929  

F(000) 1504,0 1868,0  

Размер кристалла, мм 0,31 × 0,25 × 0,11 0,34 × 0,15 × 0,11  

Область сбора данных по 2θ, град. 5,74–58,48  5,2–57,00  

Интервалы индексов отражений –10 ≤ h ≤ 10,  

–41 ≤ k ≤ 41,  

–16 ≤ l ≤ 16 

–14 ≤ h ≤ 14, 

 –17 ≤ k ≤ 17,  

–35 ≤ l ≤ 35 

Измерено отражений 55933 83360 

Независимых отражений 6711 (Rint = 0,0864) 17307 (Rint = 0,4978) 

Переменных уточнения 302 668 

GOOF 1,166 1,408 

R-факторы по I>2σ (I) R1 = 0,0920, wR2 = 0,2467 R1 = 0,2367, wR2 = 0,5234  

R-факторы по все отражениям R1 = 0,1206, wR2 = 0,2629 R1 = 0,2670, wR2 = 0,5960 

Остаточная электронная плотность 

(max/min), e/Å
3
 

1,26/–1,92 6,30/–1,50 

 
Основные кристаллографические данные и результаты уточнения структур 1 и 2 приведены в 

табл. 1, основные длины связей и валентные углы для структуры 1 – в табл. 2.  
 

mailto:deposit@ccdc.cam.ac.uk
http://www.ccdc.cam.ac.uk/data_request/cif
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Таблица 2 

Основные длины связей (d) и валентные углы () в структуре 1 

Связь d, Å Угол , град 

Sb(1)–Cl(2) 2,418(5) O(1)Sb(1)Cl(2)
 

89,9(3) 

Sb(1)–O(1) 1,946(10) O(1)Sb(1)Cl(1) 90,4(3) 

Sb(1)–Cl(1) 2,436(4) O(1)Sb(2)Cl(5) 80,0(3) 

Sb(2)–O(1) 1,934(10) O(1)Sb(2)Cl(3) 89,3(3) 

Sb(2)–Cl(5) 2,796(4) Cl(5)Sb(2)Cl(4) 83,78(12) 

Sb(2)–Cl(6) 2,484(4) Cl(6)Sb(2)Cl(5) 90,50(14) 

Sb(2)–Cl(4)
 

2,849(4) Cl(6)Sb(2)Cl(4)
 

167,17(16) 

Sb(2)–Cl(3) 2,497(4) Cl(6)Sb(2)Cl(3)
 

91,71(16) 

N(1)–C(1) 1,368(18) Cl(3)Sb(2)Cl(5) 169,07(16) 

N(1)–C(2) 1,28(3) Cl(3)Sb(2)Cl(4) 91,85(13) 

N(4)–C(17)
 

1,27(2) Sb(2)O(1)Sb(1) 119,3(5) 

N(4)–C(16)
 

1,363(19) C(2)N(1)C(1) 125(2) 

 

Обсуждение результатов 

Известно, что наиболее эффективными методами синтеза бипиридильных комплексов сурь-

мы являются методы, в основе которых лежат реакции присоединения. В этом случае исходными 

соединениями являются 2,2’-дипиридил (Dipy) и треххлористая сурьма [40–51]. Данный метод 

синтеза одностадийный, характеризуется мягкими условиями протекания реакций, высоким вы-

ходом и чистотой целевого продукта. 

Реакцию присоединения между 2,2’-дипиридилом и треххлористой сурьмой проводили в 

ацетонитриле при комнатной температуре с последующей перекристаллизацией твердого остатка 

из смеси тетрагидрофуран – ацетонитрил (4:1 объемн.) для получения кристаллов, пригодных для 

РСА.  

H2O, O2 

Dipy + SbCl3   [C10H9N2]2
+
[OSb2Cl6]

2
  +  [C10H9N2]

+
 {[(C10H8N2)SbCl3]2[Cl]}


 

1                                                        2 
Появление атома кислорода в анионе 1 можно объяснить контактом реакционной смеси с кисло-

родом воздуха и парами воды. 

Соединение 1 представляет собой кристаллы бледно-зеленого цвета с четкой температурой 

плавления, хорошо растворимые в ароматических углеводородах и полярных растворителях. 

Строение комплекса подтверждено методами ИК-спектроскопии и рентгеноструктурного ана-

лиза.  

В ИК-спектре соединения 1 наблюдаются характеристические полосы колебаний, соответст-

вующие (CH) валентным колебаниям в области 2950–3200 см
–1

 и интенсивные колебания в об-

ласти 1220–1625 см
–1

, относящиеся к колебаниям ароматических колец. Полосы поглощения вы-

сокой интенсивности при 1616, 1600, 1583, 1525 см
–1

 характеризуют колебания пиридильной 

группы. ИК-спектр также содержит характерные полосы деформационных колебаний C–H при 

1035 и 991 см
–1 

[55, 56]. 

По данным РСА, кристалл 1 состоит из двух типов бипиридильных катионов и биядерных 

анионов [OSb2Cl6]
2

, в которых два фрагмента SbCl2 связаны между собой через атом кислорода и 

два мостиковых атома хлора (рис. 1). 

Координационный полиэдр атома сурьмы  квадратная пирамида с двумя терминальными 

(SbClтерм 2,418(5)2,497(4) Å) и двумя мостиковыми атомами хлора (SbClмост 3,044(4)–2,849(5) Å) 

в основании и атомом кислорода в пятой вершине (SbO 1,95(1) и 1,93(9) Å). Группировка Sb–O–

Sb изогнута (119,3(5)
o
), вследствие чего атомы сурьмы подходят друг к другу на расстояние 

3,348(2) Å, что больше, чем сумма ковалентных радиусов указанных атомов (2,08 Å), но меньше 

суммы их ван-дер-ваальсовых радиусов (4,4 Å). Атом сурьмы выходит из экваториальной плос-

кости [Cl4] от атома кислорода на 0,254 Å. Данные контакты структурируют анионы в кристалле 

в слои, расположенные перпендикулярно кристаллографической оси a (рис. 2). 
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Рис. 1. Строение аниона продукта 1  
(атомы водорода не показаны) 

 

 

 
 

Рис. 2. Упаковка ионов комплекса 1 
в кристалле (показан только один слой) 

 

Соединение 2 представляет собой кристаллы желто-оранжевого цвета с четкой температурой 

плавления, хорошо растворимые в ароматических углеводородах и полярных растворителях. 

Строение аддукта дипиридила с треххлористой сурьмой подтверждено методами 

ИК-спектроскопии и рентгеноструктурного анализа.  

В ИК-спектре соединения 2 наблюдаются характеристические полосы в области 2950–

3200 см
–1

, соответствующие (CH) валентным колебаниям. Полосы поглощения высокой интен-

сивности при 1616, 1602, 1597, 1585, 1525 см
–1

 характеризуют колебания бипиридильной группы. 

ИК-спектр также содержит характерные полосы деформационных колебаний ароматических ко-

лец при 1014 и 991 см
–1 

[55, 56]. 
По предварительным данным РСА кристалл 2 состоит из двух типов бипиридильных катио-

нов [C10H9N2]
+
 и биядерных хлорсодержащих анионов {[(C10H8N2)SbCl3]2[Cl]}


,
 в которых два октаэд-

рических сурьмасодержащих фрагмента (C10H8N2)SbCl3 связаны между собой мостиковым атомом 

хлора (SbClмост 2,59(8) Å) (рис. 3).  
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Рис. 3. Строение аниона комплекса 2 
(атомы водорода не указаны) 

 

Мостиковый атом хлора занимает шестую вершину октаэдра (SbCl 3,13(1) Å), противопо-

ложную вершину занимает один из атомов азота бипиридильного лиганда, второй атом азота ко-

торого лежит в экваториальной плоскости с тремя атомами хлора (SbCl 2,58(1); 2,61(1); 

2,56(1) Å).  

 

Выводы 

Таким образом, в настоящей работе по реакции присоединения получены и струк-

турно охарактеризованы комплексы дипиридила с треххлористой сурьмой. Координаци-

онный полиэдр атома сурьмы в соединении 1  квадратная пирамида с двумя терминаль-

ными и двумя мостиковыми атомами хлора в основании и атомом кислорода в пятой 

вершине, в соединении 2 – мостиковый атом хлора занимает шестую вершину октаэдра, 

в котором противоположную вершину занимает один из атомов азота бипиридильного 

лиганда, а второй атом азота биридильного лиганда лежит в экваториальной плоскости с 

тремя атомами хлора. 
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SYNTHESIS AND STRUCTURE OF REACTION PRODUCTS 
OF 2,2’-BIPYRIDYL WITH ANTIMONY TRICHLORIDE 
 

V.V. Belov, vasya.belov.00@bk.ru 
South Ural State University, Chelyabinsk, Russian Federation  
 

Adducts have been obtained from antimony trichloride and 2,2'-bipyridyl in acetonitrile: 

[C10H9N2]2
+
[OSb2Cl6]

2
 (1) и [C10H9N2]

+
 {[(C10H8N2)SbCl3]2[Cl]}

 
(2). The compounds have been 

identified by IR spectroscopy and X-ray diffraction analysis. According to the X-ray diffraction 

data, the pale green crystals 1 consist of two types of bipyridyl cations and binuclear anions 

[OSb2Cl6]
2

, in which two SbCl3 fragments are linked through an oxygen atom and two bridged 

chlorine atoms. The coordination polyhedron of the antimony atom is a square pyramid with two 

terminal (SbClterm 2.418(5)2.497(4) Å) and two bridged chlorine atoms (SbClbr 3.044(4)–

2.849(5) Å) at the base and the oxygen atom at the fifth vertex (SbO 1.95(1) and 1.93(9) Å). 

The Sb–O–Sb group has been curved (119.3(5)
o
) so that the antimony atoms approach each other 

at a distance of 3.348(2) Å, which is greater than the sum of the covalent radii of these atoms 

(2.08 Å), but less than the sum of their van der Waals radii (4.4 Å). The antimony atom shifts 

from the equatorial plane [Cl4] towards the carbon atom by 0.254 Å. Along with the main prod-

uct of the reaction, there are minor amounts of yellow-orange crystals 2, consisting of two types 

of bipyridyl cations and binuclear chlorine-containing anions {[(C10H8N2)SbCl3]2[Cl]}

, in which 

two antimony-containing fragments (distorted octahedron) (C10H8N2)SbCl3 are linked by a chlorine 

bridging atom (SbClbr 2.59(8) Å). The bridging chlorine atom occupies the sixth vertex of the 

octahedron (SbCl 3.13(1) Å), the opposite vertex is occupied by one of the nitrogen atoms of 

the bipyridyl ligand, the second nitrogen atom (SbN 2.22(9) Å) of which lies in the equatorial 

plane with three chlorine atoms (SbCl 2.58(1), 2.61(1), 2.56(1) Å).  

Complete tables of atom coordinates, bond lengths and valence angles are deposited at the 

Cambridge Crystallographic Data Center ((№ 2041289; deposit@ccdc.cam.ac.uk or 

http://www.ccdc.cam.ac.uk/data_request/cif). 

Keywords: adduct, antimony trichloride, 2,2’ - bipyridyl, addition reaction, X-ray diffrac-

tion analysis. 
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