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Взаимодействием дибромида трис(2-метокси-5-хлорфенил)сурьмы и фторида натрия в 

водно-ацетоновом растворе получен с выходом 92 % дифторид трис(2-метокси-5-

хлорфенил)сурьмы (1), кристаллизующийся из смеси ацетонитрил–октан. Соединение иден-

тифицировано методами ИК-спектроскопии и рентгеноструктурного анализа. По данным 

РСА, кристаллы 1 жѐлто-коричневого цвета имеют мало искаженную тригонально-

бипирамидальную координацию с аксиально расположенными атомами галогена. Согласно 

данным РСА, проведенного на дифрактометре D8 QUEST фирмы Bruker, кристаллографиче-

ские параметры элементарной ячейки соединения: пространственная группа Р–1, 

а = 12,93(10), b = 14,84(18), c = 15,1(2) Å, α = 64,5(6)°, β = 65,6(4)°, γ = 65,1(3)°, V = 2269(46) Å
3
, 

ρвыч = 1,711 г/см
3
, Z = 2. Длины связей Sb–C равны 2,09(4), 2,08(5) и 2,06(4) Å, валентные уг-

лы CSbC составляют 116,99(2), 122,05(2), 120,86(1)°. Значения длин связей Sb–F равны 

1,995(3) и 1,936 (3). Атомы кислорода метокси-групп координируются на атом металла 

[внутримолекулярные расстояния Sb∙∙∙OМе 3,25(5); 3,04(3) и 3,11(5) Å]. Валентные углы 

Sb∙∙∙O (O(3)–Sb(1)–O(1), O(1)–Sb(1)–O(2), O(2)–Sb(1)–O(3)) равны 108,2(9), 114,4(7) и 

115,3(9)° соответственно. Аксиальный угол FSbF равен 179,13(9)°, экваториальные углы 

имеют значения 114,78(3), 116,01(2) и 113,45(2)°. 

Ключевые слова: синтез, дифторид трис(2-метокси-5-хлорфенил)сурьмы, рентгеност-

руктурный анализ. 

 

 

Введение 

Органические производные пятивалентной сурьмы достаточно хорошо изучены [1–41], из 

которых более всего изучены производные пятивалентной сурьмы Ar3SbХ2 (Х – электроотрица-

тельный лиганд) [42–57]. Известны арильные соединения сурьмы, в которых центральный атом 

координируется с атомами кислорода [58–62]. Настоящая работа посвящена исследованию взаи-

модействия фторида натрия с дибромидом трис(2-метокси-5-хлорфенил)сурьмы и определению 

структурных особенностей полученного соединения методом рентгеноструктурного анализа.  

 

Экспериментальная часть 

Синтез дифторида трис(2-метокси-5-хлорфенил)сурьмы C42H36O6F4Cl6Sb2 (1). 

К водному раствору 269 мг (0,640 ммоль) фторида натрия прибавляли 500 мг (0,640 ммоль) 

трис(2-метокси-5-хлорфенил)дибромид сурьмы в 20 мл ацетона, перемешивали и оставляли на 

ночь. Выделившийся осадок фильтровали и сушили. После перекристаллизации твердого ос-

татка из смеси ацетонитрил–октан (3:1 объемн.) получили 390 мг (92 %) бледно-желтых кри-

сталлов соединения 1 c tпл = 178,3 °С. 

ИК-спектр, , см
1

: 3099, 3076, 3005, 2972, 2941, 2895, 2843, 2536, 1762, 1577, 1479, 1463, 

1440, 1362, 1286, 1274, 1255, 1236, 1180, 1153, 1141, 1107, 1056, 1024, 997, 885, 808, 742, 709, 682, 

640, 545, 522, 487, 445. 

Найдено, %: С 43,02; Н 3,19. C42H36O6F4Cl6Sb2. Вычислено, %: С 43,15; Н 3,11. 

ИК-спектр соединения 1 записывали на ИК-спектрометре Shimadzu IR Affinity-1S в таблетке 

KBr в области 4000–400 см
–1

.  

Элементный анализ на С, Н проведен на анализаторе Carlo-Erba 1106. 

Рентгеноструктурный анализ (РСА) кристалла соединения 1 проводили на дифрактометре 

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 [63]. Все расчеты по опреде-

лению и уточнению структур выполнены по программам SHELXL/PC [64], OLEX2 [65]. Струк-
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тура определена прямым методом и уточнена методом наименьших квадратов в анизотропном 

приближении для неводородных атомов. Кристаллографические данные и результаты уточнения 

структуры приведены в табл. 1. Основные длины связей и валентные углы – в табл. 2.  
 

Таблица 1 
Кристаллографические данные, параметры эксперимента и уточнения структуры 1 

Параметр 1 

Формула C42H36O6F4Cl6Sb2 

М 1168,91 

Сингония Триклинная 

Пр. группа P–1 

a, Å 12,93(10) 

b, Å 14,84(18)  

c, Å 15,1(2) 

α, град. 64,5(6) 

β, град. 65,6(4) 

γ, град. 65,1(3) 

V, Å
3
 2269(46) 

Z 2 

ρ (выч.), г/см
3
 1,711  

µ, мм
–1

 1,605 

F(000) 1152,0 

Размер кристалла, мм 0,30 × 0,25 × 0,04 

Область сбора данных по 2θ, град. 5,48–58,72  

Интервалы индексов отражений 

–17 ≤ h ≤ 15,  

–19 ≤ k ≤ 19,  

–20 ≤ l ≤ 19 

Измерено отражений 31322 

Независимых отражений 10670 (Rint = 0,3695) 

Переменных уточнения 547 

GOOF 1,113 

R-факторы по I>2σ (I) R1 = 0,1997, wR2 = 0,4098 

R-факторы по все отражениям R1 = 0,4352, wR2 = 0,5320 

Остаточная электронная плотность (max/min), e/Å
3
 2,07/–3,06 

 
Таблица 2 

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

Связь d, Å Угол , град 

Sb(1)–F(1) 1,93(3) F(1)Sb(1)C(11)
 

85,3(16) 

Sb(1)–C(11) 2,08(5) F(1)Sb(1)C(3) 88,4(12) 

Sb(1)–C(3) 2,09(2) F(1)Sb(1)C(21) 92,9(13) 

Sb(1)–O(21) 2,07(4) F(1)Sb(1)F(2) 179,1(8) 

Sb(1)–F(2) 1,99(3) C(11)Sb(1)C(3) 116,7(14) 

Sb(2)–F(3) 1,99(3) C(21)Sb(1)C(11) 122,2(14) 

Sb(2)–F(4)
 

1,93(3) C(21)Sb(1)C(3)
 

121,0(12) 

Sb(2)–C(51) 2,04(3) F(2)Sb(1)C(11)
 

94,4(16) 

Sb(2)–C(61) 2,18(4) F(2)Sb(1)C(3) 91,0(12) 

Sb(2)–C(41) 2,09(5) F(2)Sb(1)C(21) 88,8(17) 

Cl(6)–C(65)
 

1,62(6) F(3)Sb(2)C(51) 88,8(17) 

Cl(4)–C(45)
 

1,57(4) F(3)Sb(2)C(61) 82,0(15) 

 

Обсуждение результатов 

Известно несколько эффективных способов получения соединений типа Ar3SbХ2, среди ко-

торых следует выделить реакции замещения атомов галогена на иные группы. Это прежде всего 

реакции замещения с участием дигалогенидов триарилсурьмы с натриевыми, калиевыми или се-
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ребряными солями кислот. Данный метод синтеза является одностадийным и характеризуется 

мягкими условиями протекания реакций, высоким выходом и чистотой целевого продукта.  

Синтез дифторида трис(2-метокси-5-хлорфенил)сурьмы осуществлен по реакции обмена 

между дибромидом трис(2-метокси-5-хлорфенил)сурьмы и фторидом натрия в водно-ацетоновом 

растворе при комнатной температуре. Последующая перекристаллизация твердого остатка 

из смеси ацетонитрил–октан позволила выделить кристаллы, пригодные для РСА. 

 

[(2-MeO)(5-Cl)C6H5]3SbBr2 + 2NaF    [(2-MeO)(5-Cl)C6H5]3SbF2 + 2NaBr 
                                                                                                                  1 
 

Соединение 1 представляет собой кристаллы жѐлто-коричневого цвета с четкой температу-

рой плавления, хорошо растворимые в ароматических углеводородах и полярных растворите-

лях. Строение комплекса подтверждено методами ИК-спектроскопии и рентгеноструктурного 

анализа.  

В ИК-спектре соединения 1 наблюдаются характеристические полосы колебаний [66, 67] 

при 450 см
–1

 (Sb–C), 1255 см
–1

 (О–C), 1480 см
–1

 (Ar), 2843 см
–1

 (H–CAlk), 3076 см
–1

 (H–CAr). 

По данным РСА, атом сурьмы в молекуле соединения 1 имеет мало искаженную тригональ-

но-бипирамидальную координацию с аксиально расположенными атомами галогена (рис. 1).  

 
 

Рис. 1. Общий вид молекулы дифторида трис(2-метокси-5-хлорфенил)сурьмы 
(атомы водорода не показаны) 

 

 

Длины связей Sb–C равны 2,09(4), 2,08(5) и 2,06(4) Å, а валентные углы CSbC составляют 

116,99(2), 122,05(2), 120,86(1)°. Значения длин связей Sb–F равны 1,995(3) и 1,936 (3) Å. Атомы 

кислорода метоксигрупп координированы на атом металла [внутримолекулярные расстояния 

Sb∙∙∙OМе составляют 3,25(5); 3,04(3) и 3,11(5) Å]. Аксиальный угол FSbF равен 179,13(9)°. Дан-

ные контакты структурируют молекулы соединения 1 в кристалле в слои, расположенные пер-

пендикулярно кристаллографической оси b (рис. 2). 
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Рис. 2. Упаковка ионов комплекса 1 

в кристалле (показан только один слой) 

 

Выводы 

Таким образом, по реакции ионного обмена фторида натрия с дибромидом трис(2-метокси-5-

хлорфенил)сурьмы получен и структурно охарактеризован дифторид трис(2-метокси-5-

хлорфенил)сурьмы. Соединение 1 имеет мало искаженную тригонально-бипирамидальную коор-

динацию с аксиально расположенными атомами фтора. 
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SYNTHESIS AND STRUCTURE OF TRIS(2-METHOXY-5-
CLOROPHENYL)ANTIMONY DIFLUORIDE  

 

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

Tris(2-methoxy-5-chlorophenyl)antimony difluoride (1) has been obtained by the 

substitution reaction between tris(2-methoxy-5-chlorophenyl)antimony dibromide and sodium 

fluoride in an aqueous acetone solution, yielding 92%, after crystallization from a mixture of 

acetonitrile and octane. The compound has been identified by IR spectroscopy and X-ray 

diffraction analysis. According to the X-ray diffraction data, yellow-brown crystals 1 have a 

slightly distorted trigonal-bipyramidal coordination with axially arranged halogen atoms. 

According to a diffractometer D8 QUEST Bruker, the critical parameters of the unit cell of the 

compound are: space group P–1, a = 12.93(10), b = 14.84(18), c = 15.1(2) Å, α = 64.5(6)°, 

β = 65.6(4)°, γ = 65.1(3)°, V = 2269(46) Å
3
, ρcalc = 1.711 g/cm

3
, Z = 2. The Sb–C bond lengths 

are 2.09(4), 2.08(5), and 2.06(4) Å, the CSbC valence angles are 116.99(2), 122.05(2), 

120.86(1)°. The Sb–F bond lengths are 1.995(3) and 1.936(3). The oxygen atoms of the methoxy 

groups are coordinated to the metal atom [the Sb∙∙∙OMe intramolecular distances equal 3.25(5), 

3.04(3), and 3.11(5) Å]. The Sb∙∙∙O valence angles are equal to 108.2(9), 114.4(7), and 115.3 (9)°, 

respectively. The FSbF axial angle is 179.13(9)°, and the equator angles are 114.78(3), 116.01(2), 

and 113.45(2)°.  

Keywords: synthesis, tris(2-methoxy-5-chlorophenyl) antimony difluoride, X-ray diffraction 

analysis. 
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