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Методом рентгеноструктурного анализа (РСА) определено строение пяти элементооргани-

ческих соединений: Ph4SbOCH2Ph (1), p-Tol4SbBr (2), [Ph4Sb][I3] (3), [Ph3PCH2СHMe2][I3] (4) и 

[Ph3P(CH2)3PPh3]
+2 

[I]


2   I2 (5). РСА проводили на автоматическом четырехкружном ди-

фрактометре D8 Quest Bruker (МоКα-излучение, λ = 0,71073 Å, графитовый монохрома-

тор) при 293 К. Cоединение C31H27OSb (1), размер кристалла 0,3 × 0,18 × 0,1 мм, P21/c, 

a = 14,512(7), b = 10,554(4), c = 17,209(9) Å,  = 90,00, β = 106,91(2),  = 90,00 град.,  

V = 2522(2) Å
3
, Z = 4, R1 = 0,0206, wR2 = 0,0457. C28H28SbBr (2), размер кристалла 

0,38 × 0,22 × 0,18 мм, P21/n, a = 9,896(6), b = 23,349(11), c = 12,149(6) Å,  = 90,00, 

β = 113,392(18),  = 90,00 град., V = 2576(2) Å
3
, Z = 4, R1 = 0,0321, wR2 = 0,0673. C24H20SbI3 (3), 

размер кристалла 0,3 × 0,21 × 0,13 мм, P2/n, a = 10,679(18), b = 8,178(14), c = 15,07(3) Å, 

 = 90,00, β = 92,89(11),  = 90,99 град., V = 1315(4) Å
3
, Z = 2, R1 = 0,0297, wR2 = 0,0580. 

C22H24PI3 (4), размер кристалла 0,27×0,14×0,05 мм, P21/c, a = 10,199(5), b = 17,886(11), 

c = 13,300(9)Å,  = 90,00, β = 91,77(2),   = 90,00 град., V = 2425(2) Å
3
, Z = 4, R1 = 0,0531,  

wR2 = 0,1331. C39H36P2I4 (5), размер кристалла 0,46×0,29×0,19 мм, P21, a = 8,613(3), 

b = 15,509(6), c = 14,875(5) Å,   =  90,00, β = 93,349(11),   = 90,00 град., V = 1983,6(12) Å
3
, 

Z = 2, R1 = 0,0297, wR2 = 0,0678. 

Ключевые слова: строение, органический, соединение, сурьма, фосфор, рентгеност-

руктурный анализ.  

 
 

При исследовании состава продуктов реакций органических соединений элементов в лаборатории 

химии элементоорганических соединений Южно-Уральского государственного университета широко 

используется метод рентгеноструктурного анализа, с помощью которого исследуется строение органи-

ческих производных элементов. В настоящей работе определено строение пяти элементоорганических 

соединений: Ph4SbOCH2Ph (1), p-Tol4SbBr (2), [Ph4Sb][I3] (3), [Ph3PCH2СHMe2][I3] (4), 

[Ph3P(CH2)3PPh3]
+2 

[I]


2  I2 (5), полученных методами классической химии элементоорганиче-

ских соединений [14], охарактеризованных также элементным анализом. 

 

Экспериментальная часть 

Рентгеноструктурный анализ кристаллов соединений 15 проводили на дифрактометре D8 

Quest фирмы Bruker (MoK-излучение,  = 0,71073 Å, графитовый монохроматор) при 293 К. 

Сбор, редактирование данных и уточнение параметров элементарной ячейки, а также учет по-

глощения проведены по программам SMART и SAINT-Plus [5]. Все расчеты по определению и 

уточнению структуры выполнены по программам SHELXL/PC [6] и OLEX2 [7]. Структуры опре-

делены прямым методом и уточнены методом наименьших квадратов в анизотропном приближе-

нии для неводородных атомов. Основные кристаллографические данные и результаты уточнения 

структур 14 приведены в табл. 1, основные длины связей и валентные углы – в табл. 2. 
Таблица 1 

Кристаллографические данные, параметры эксперимента и уточнения структур 1–5 

Параметр 
Значение 

1 2 3 4 5 

Формула C31H27OSb C28H28BrSb C24H20I3Sb C22H24PI3 C38H24O12F3SbN4 
М 537,28 566,16 810,85 700,08 907,36 

Сингония Моноклинная Моноклинная Моноклинная Моноклинная Моноклинная 
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Окончание табл. 1 

Параметр 
Значение 

1 2 3 4 5 

Пр. группа P21/c P21/n P21/n P21/c P21 

Параметры решетки:      

a, Å 14,512(7) 9,896(6) 10,679(18) 10,199(5) 8,613(3) 

b, Å 10,554(4) 23,349(11) 8,178(14) 17,886(11) 15,509(6) 

c, Å 17,209(9) 12,149(6) 15,07(3) 13,300(9) 14,875(5) 

, град. 90,00 90,00 90,00 90,00 90,00 

β, град. 106,91(2) 113,392(18) 92,89(11) 91,77(2) 93,349(11) 

, град. 90,00 90,00 90,00 90,00 90,00 

V, Å3 2522(2) 2576(2) 1315(4) 2425(2) 1983,6(12) 

Z 4 4 2 4 2 

(выч.), г/см3 1,415 1,460 2,048 1,918 1,799 

Mo, мм1 1,114 2,633 4,579 3,937 3,248 

F(000) 1088,0 1128,0 748,0 1320,0 1024,0 

Размер кристалла, мм 0,3×0,18×0,1 0,38×0,22×0,18 0,3×0,21×0,13 0,27×0,14×0,05 0,46×0,29×0,18 

2, град. 6,28–52,2 6,38–60,06 6,28–56,32 6,06 –59,22 5,92–55,98 

Интервалы индексов 

отражений 

–17 ≤ h ≤ 17,  

–13 ≤ k ≤ 13,  

–21 ≤ l ≤ 21 

–13 ≤ h ≤ 13,  

–32 ≤ k ≤ 32,  

–14 ≤ l ≤ 17 

–14 ≤ h ≤ 14,  

–10 ≤ k ≤ 10,  

–19 ≤ l ≤ 19 

–14 ≤ h ≤ 14,  

–24 ≤ k ≤ 24,  

–18 ≤ l ≤ 18 

–11 ≤ h ≤ 11,  

–20 ≤ k ≤ 20,  

–19 ≤ l ≤ 19 

Всего отражений 43071 65367 21047 100983 32907 

Независимых 

 отражений 

4978  

(Rint = 0,0387) 

7489  

(Rint = 0,0414) 

3201  

(Rint = 0,0325) 

6807  

(Rint = 0,0453) 

9490  

(Rint = 0.0234) 

Число уточняемых 

параметров 
298 275 128 237 406 

GOOF 1,059 1,035 1,059 1,055 1,130 

R-факторы 

по F2 > 2σ(F2) 

R1 = 0,0206,  

wR2 = 0,0457 

R1 = 0,0321,  

wR2 = 0,0673 

R1 = 0,0297,  

wR2 = 0,0580 

R1 = 0,0531,  

wR2 = 0,1331 

R1 = 0,0297,  

wR2 = 0,0678 

R-факторы по всем  

отражениям 

R1 = 0,0294,  

wR2 = 0,0486 

R1 = 0,0584,  

wR2 = 0,0770 

R1 = 0,0461,  

wR2 = 0,0636 

R1 = 0,0753,  

wR2 = 0,1465 

R1 = 0,0349,  

wR2 = 0,0703 

Остаточная электронная 

плотность (max/min), e/Å3 
0,32/–0,40 0,46/–0,90 0,41/–0,88 1,28/–2,19 0,39/–1,45 

 

 
Taблица 2 

Основные длины связей и валентные углы в структурах 15 

Связь Длина, Å Угол , град 

1 

Sb(1)C(31) 2,130(2) C(31)Sb(1)C(1) 95,19(8) 

Sb(1)O(1) 2,0916(16) C(11)Sb(1)C(21) 119,71(8) 

Sb(1)C(21) 2,127(2) O(1)Sb(1)C(1) 175,32(6) 

Sb(1)C(1) 2,198(2) C(21)Sb(1)C(31) 120,32(8) 

Sb(1)C(11) 2,123(2) C(11)Sb(1)C(31) 118,96(8) 

2 

Sb(1)Br(1) 2,9647(15) C(1)Sb(1)Br(1) 174,58(7) 

Sb(1)C(1) 2,160(3) C(21)Sb(1)C(11) 117,33(10) 

Sb(1)C(11) 2,121(3) C(31)Sb(1)C(11) 114,67(9) 

Sb(1)C(21) 2,117(3) C(31)Sb(1)C(21) 122,59(10) 

Sb(1)C(31) 2,108(3) C(31)Sb(1)C(1) 98,79(10) 

3 

I(1)I(2) 2,942(6) I(2)I(1)I(2
1
) 177,377(18) 

Sb(1)C(1
2
) 2,098(4) С(1

2
)Sb(1)C(11) 112,84(16) 

I(1)I(2
1
) 2,942(6) С(1)Sb(1)C(11

2
) 111,87(16) 

Sb(1)C(1) 2,098(4) С(1
2
)Sb(1)C(11) 111,87(16) 

Sb(1)C(11) 2,111(4) С(1
2
)Sb(1)C(11

2
) 112,84(16) 

Преобразования симметрии: 1 3/2–x, +y, 3/2–z; 2 3/2-x, +y, ½–z 
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Окончание табл. 2 

Связь Длина, Å Угол , град 

4 

I(1)I(2) 2,9116(17) I(3)I(2)I(1) 178,37(2) 

I(2)I(3) 2,8845(17) C(21)P(1)C(7) 107,7(2) 

P(1)C(21) 1,811(5) C(1)P(1)C(21) 108,0(2) 

P(1)C(1) 1,798(5) C(1)P(1)C(7) 110,0(2) 

P(1)C(7) 1,818(5) C(1)P(1)C(11) 109,8(2) 

P(1)C(11) 1,800(5) C(11)P(1)C(7) 112,8(3) 

5 

I(2)I(3) 2,8302(10) C(21)P(1)C(7) 107,50(16) 

P(1)C(7) 1,798(3) C(1)P(1)C(7) 108,39(15) 

P(1)C(21) 1,793(3) C(1)P(1)C(21) 110,68(15) 

P(1)C(1) 1,791(3) C(11)P(1)C(7) 109,92(17) 

P(1)C(11) 1,786(3) C(11)P(1)C(21) 109,23(16) 

P(2)C(31) 1,791(3) C(11)P(1)C(1) 111,04(15) 

P(2)C(9) 1,795(3) C(31)P(2)C(9) 108,45(16) 

P(2)C(41) 1,798(4) C(31)P(2)C(41) 110,65(16) 

P(2)C(51) 1,794(3) C(31)P(2)C(51) 108,96(15) 

 

Полные таблицы координат атомов, длин связей и валентных углов депонированы в Кем-

бриджском банке структурных данных (№ 2060281 (1), 2055818 (2), 1957175 (3), 2042932 (4), 

2041585 (5); deposit@ccdc.cam.ac.uk; http://www.ccdc.cam.ac.uk). 

 

Обсуждение результатов 

Вопросы синтеза арильных соединений пятивалентных сурьмы и фосфора широко пред-

ставлены в литературе [24, 835]. Кристаллические структуры указанных производных изуча-

лись в меньшей степени. В настоящей работе методом РСА расшифровано строение пяти эле-

ментоорганических соединений: Ph4SbOCH2Ph (рис. 1), p-Tol4SbBr (рис. 2), [Ph4Sb][I3] (рис. 3), 

[Ph3PCH2СHMe2][I3] (рис. 4) и (3-FC6H4)3Sb[OC(O)C6H3(NO2)2-3,5]2PhH (рис. 5).  

 

 
 

Рис. 1. Строение бензилокситетрафенилсурьмы (1) 
(атомы водорода не показаны) 

 

http://mail.rambler.ru/mail/compose.cgi?enc=utf-8;ec2f;mailto=deposit%40ccdc.cam.ac.uk
http://mail.rambler.ru/mail/redirect.cgi?url=http%3A%2F%2Fwww.ccdc.cam.ac.uk;href=1
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Рис. 2. Строение бромида тетра(пара-толил)сурьмы (2) 
(атомы водорода не показаны) 

 

 

 

 
Рис. 3. Строение трииодида тетрафенилсурьмы (3) 

(атомы водорода не показаны) 
 
 

 
Рис. 4. Строение трииодида изо-бутилтрифенилфосфория (4) 

(атомы водорода не показаны) 
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Рис. 5. Строение аддукта дииодида триметиленбис(трифенилфосфония) с иодом (5) 

(атомы водорода не показаны) 

 

Выводы 

В настоящей работе методом РСА расшифровано строение пяти элементоорганических соедине-

ний: Ph4SbOCH2Ph, p-Tol4SbBr, [Ph4Sb][I3], [Ph3PCH2СHMe2][I3] и [Ph3P(CH2)3PPh3]
+2 

[I]


2  I2.  
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The structures of five organoantimony compounds Ph4SbOCH2Ph (1), p-Tol4SbBr  (2), 

[Ph4Sb][I3] (3), [Ph3PCH2СHMe2][I3]  (4) and [Ph3P(CH2)3PPh3]
+2 

[I]


2   I2 (5) were determined 

by X-ray diffraction analysis. X-ray diffraction of the compounds was carried out on an automat-

ic four-circle diffractometer D8 Quest Bruker (МоКα, λ = 0,71073 Å, 293 К. (1), crystal size 

0.3 × 0.18 × 0.1 mm, P21/c, a = 14.512(7), b = 10.554(4), c = 17.209(9) Å, β = 106.91(2) deg., 

V = 2522(2) Å
3
, Z = 4, R1 = 0.0206, wR2 = 0.0457. (2), crystal size 0.38 × 0.22 × 0.18 mm, P21/n, 

a = 9.896(6), b = 23.349(11), c = 12.149(6) Å, β = 113.393(18) deg., V = 2576(2) Å
3
, Z = 4,  

R1 = 0.0321, wR2 = 0.0673. (3), crystal size 0.3×0.21×0.13 mm, P2/n, a = 10.679(18), 

b = 8.178(14), c = 15.07(3) Å, β = 92.89(11) deg., V = 1315(4) Å
3
, Z = 2, R1 = 0.0297,  

wR2 = 0.0589. (4), crystal size 0.27×0.14×0.05 mm, P21/c, a = 10.199(5), b = 17.886(11),  

c = 13.300(9) Å, β = 91.77(2), deg., V = 2425(2) Å
3
, Z = 4, R1 = 0.0531, wR2 = 0.1331. (5), crys-

tal size 0.46×0.29×0.18 мм, P21, a = 8.613(3), b = 15.509(6), c = 14.875(5) Å, β = 93.349(11), 

deg., V = 1940(6) Å
3
, Z = 2, R1 = 0.0297, wR2 = 0.0678. 

Keywords: structure, organic, compound, antimony, X-ray diffraction analysis. 
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