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Взаимодействием эквимолярных количеств пента-пара-толилсурьмы с 2,4-динитро-

бензолсульфоновой кислотой в бензоле с последующей перекристаллизацией из водного 

ацетона получен и структурно охарактеризован сольват 2,4-динитробензолсульфонат тет-

ра(пара-толил)сурьмы с ацетоном p-Tol4SbOSO2C6H3(NO2)2-2,4 ∙ Me2C=O (1). По данным 

рентгеноструктурного анализа, проведенного при 293 К на автоматическом четырехкруж-

ном дифрактометре D8 Quest Bruker (двухкоординатный CCD- детектор, Мо Кα-излучение, 

λ = 0,71073 Å, графитовый монохроматор) кристалла 1 [C37H37N2O8SSb, M 791,50; синго-

ния моноклинная, группа симметрии С2/с; параметры ячейки: 

a = 23,232(13), b = 13,522(9), c = 23,812(15) Å; β = 102,22(3) град.; V = 7311(8) Å
3
; размер 

кристалла 0,4×0,14×0,07 мм;  интервалы индексов отражений –34 ≤ h ≤ 34, –19 ≤ k ≤ 19, 

–35 ≤ l ≤ 31; всего отражений 111477; независимых отражений 12261; Rint 0,0870; 

GOOF 1,009; R1 = 0,0411, wR2 = 0,0710; остаточная электронная плотность 0,37/–0,68 e/Å
3
], 

атомы сурьмы имеют искаженную тетраэдрическую координацию (СSbС 99,85(9) 

123,74(9)°), однако присутствует координация одного из атомов кислорода сульфогруппы 

с центральным атомом металла (расстояние Sb∙∙∙O составляет 2,814(4) Å), поэтому пра-

вильнее считать координацию центрального атома металла тригонально-бипирамидальной 

(аксиальный угол O(1)Sb(1)C(11) 172,78(8), экваториальные углы составляют 123,74(8), 

114,60(8), 102,92(8)). Длины связей SbC в 1 изменяются в узком интервале значений 

(2,091(2)2,111(2) Å). Структурная организация в кристалле 1 обусловлена слабыми межмо-

лекулярными контактами типа О···Н–C 2,25–2,69 Å. Полные таблицы координат атомов, 

длин связей и валентных углов для структуры 1 депонированы в Кембриджском банке 

структурных данных (№ 2123785; deposit@ccdc.cam.ac.uk; https://www.ccdc.cam.ac.uk). 

Ключевые слова: 2,4-динитробензолсульфоновая кислота, пента(пара-толил)сурьма, 

ацетон, сольват, 2,4-динитробензолсульфонат тетра(пара-толил)сурьмы, синтез, 

строение, рентгеноструктурный анализ. 
 

 

Введение 

К настоящему времени известны две обзорные работы, в которых описаны методы синте-

за [1] и особенности строения арильных соединений сурьмы [2]. Из всех органических соедине-

ний сурьмы менее всего представлены ее сульфонатные производные, среди которых следует 

выделить сульфонаты тетраарилсурьмы Ar4SbOSO2R, преимущественно получаемые из пентаа-

рилсурьмы и кислоты [313]. Продолжая исследования в указанном направлении в настоящей 

работе описаны синтез и кристаллическое строение сольвата 2,4-динитробензолсульфоната тет-

ра(пара-толил)сурьмы с ацетоном. 

 

Экспериментальная часть 

Синтез сольвата 2,4-динитробензолсульфоната тетра(пара-толил)сурьмы с ацетоном 

(1). К раствору 0,073 г (0,13 ммоль) пента-пара-толилсурьмы в 10 мл бензола прибавляли 0,032 г 

(0,13 ммоль) 2,5-динитробензолсульфоновой кислоты и нагревали до образования прозрачного 

раствора, через 24 ч растворитель испаряли при комнатной температуре, остаток перекристалли-

зовывали из смеси вода – ацетон 10:2. Получили 0,065 г (68 %) прозрачных бесцветных кристал-

лов 1 с т. разл. 88 °С. Найдено: C 56,02; H 4,72; C37H37N2O8SSb. Вычислено: C 56,10; H 4,67. 

Элементный анализ на C и H выполнен на элементном анализаторе Carlo Erba CHNS-O EA 

1108.  

ИК-спектр, (, см
1

): 3101, 3047, 2918, 1707, 1593, 1548, 1525, 1497, 1396, 1352, 1263, 1213, 

1188, 1112, 1068, 1028, 902, 806, 800, 748, 740, 663, 632, 584, 565, 551, 532, 482, 466, 420.  
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ИК-спектр соединения 1 записывали на ИК-Фурье спектрометре Shimadzu IR Affinity-1S 

в таблетке KBr в области 4000400 см
1

.  

Рентгеноструктурный анализ (РСА) кристалла 1 проведен на автоматическом четырех-

кружном дифрактометре D8 QUEST фирмы Bruker (Mo K-излучение,  = 0,71073 Å, графитовый 

монохроматор). Сбор, редактирование данных и уточнение параметров элементарной ячейки, а 

также учет поглощения проведены с помощью программ SMART и SAINT-Plus [14]. Все расчеты 

по определению и уточнению структуры выполнены с помощью программ SHELXL/PC [15], 

OLEX2 [16]. Структура определена прямым методом и уточнена методом наименьших квадратов 

в анизотропном приближении для неводородных атомов. Положение атомов водорода уточняли 

по модели наездника (Uизо(H) = 1,2Uэкв(C)). Кристаллографические данные и результаты уточне-

ния 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 Соединение 1 

Формула C37H37N2O8SSb 

М 791,50 

Т, К 293 

Сингония Моноклинная 

Пр. группа С2/с 

a, Å 23,232(13) 

b, Å 13,522(9) 

c, Å 23,812(15) 

,º 90,00 

β,º 102,22(3) 

,º 90,00 

V, Å
3
 7311(8) 

Z 8 

(выч.), г/см
3
 1,438 

, мм
–1

 0,864 

F(000) 3232,0 

Размер кристалла, мм 0,4 × 0,14 × 0,07 

Область сбора данных по 2, град. 663,34 

Интервалы индексов отражений 34 ≤ h ≤ 34, 19 ≤ k ≤ 19, 35 ≤ l ≤ 31 

Измерено отражений 111477 

Независимых отражений 12261 

Rint 0,0870 

Переменных уточнения 448 

GOOF 1,009 

R-факторы по F
2
 > 2(F

2
) R1 = 0,0411, wR2 = 0,0710 

R-факторы по всем oтражениям R1 = 0,0998, wR2 = 0,0841 

Остаточная электронная плотность (min/max), e/A
3
 0,37/0,68 

 
Таблица 2 

Длины связей и валентные углы в соединении 1 

Связь d, Å Угол , град. 

Sb(1)С(31) 2,100(2) O(1)Sb(1)С(11) 172,78(8) 

Sb(1)С(21) 2,091(2) C(21)Sb(1)C(31) 123,74(8) 

Sb(1)С(11) 2,111(2) C(21)Sb(1)C(11) 102,92(8) 

Sb(1)С(1) 2,095(2) C(21)Sb(1)C(1) 107,81(9) 

Sb(1)∙∙∙О(1) 2,814(4) C(1)Sb(1)С(31) 114,60(8) 

S(1)О(1) 1,4488(17) C(1)Sb(1)С(11) 105,21(10) 

S(1)О(3) 1,4360(18) О(1)S(1)С(41) 105,01(10) 

S(1)О(2) 1,4380(18) О(3)S(1)O(1) 113,53(11) 

S(1)С(41) 1,799(2) О(3)S(1)O(2) 114,17(11) 
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Полные таблицы координат атомов, длин связей и валентных углов депонированы в Кем-

бриджском банке структурных данных (№ 2123785; deposit@ccdc.cam.ac.uk; 

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

 

Обсуждение результатов  

Найдено, что продуктом реакции пента(пара-толил)сурьмы с 2,4-динитро-

бензолсульфоновой кислотой в бензоле является 2,4-динитробензолсульфонат тетра(пара-

толил)сурьмы, который выделяли из реакционной смеси после перекристаллизации из водного 

ацетона в виде сольвата p-Tol4SbOSO2C6H3(NO2)-2,4  ∙ Me2C=O (1): 

 

      p-Tol5Sb + HOSO2C6H3(NO2)-2,4      p-Tol4SbOSO2C6H3(NO2)-2,4 ∙ Me2C=O 

                                                                                                1 

  

Бесцветные прозрачные кристаллы 1 устойчивы к действию влаги и кислорода воздуха, рас-

творимы в ацетоне, ароматических углеводородах, хлороформе и диоксане. В ИК-спектре суль-

фоната 1 присутствуют характерные для сульфопроизводных полоса R-SO2-OR группы при 

1188 см
–1 

и очень сильная полоса S=O группы при 1213 см
–1

. Ряд интенсивных сигналов в интер-

вале 1352–1593 см
–1

 относится к колебаниям нитро-групп [17]. Полосы валентных колебаний Sb-

O и Sb-С связей располагаются при 420 см
–1

 и 482 см
–1

 соответственно [18].  

По данным РСА, атомы сурьмы имеют искаженную тетраэдрическую координацию (СSbС 

99,85(9)°123,74(9)°), однако присутствие координации атома кислорода сульфогруппы с цен-

тральным атомом металла (расстояние Sb∙∙∙O составляет 2,814(4) Å, что значительно больше 

суммы ковалентных радиусов указанных атомов (2,14 Å [19]), но меньше суммы ван-дер-

ваальсовых радиусов (3,7 Å [20]), предполагает считать координацию центрального атома метал-

ла тригонально-бипирамидальной (аксиальный угол O(1)Sb(1)C(11) 172,78(8), экваториальные 

углы составляют 123,74(8), 114,60(8), 102,92(8)) (рис. 1).  

 
 

Рис. 1. Строение соединения 1 

 

Геометрия 2,4-динитробензолсульфонатного лиганда определяется в том числе наличием 

короткого контакта О(3)∙∙∙О(5) (2,85 Å, при сумме ван-дер-ваальсовых радиусов 3,02 Å [20]), ко-

торый, в свою очередь, препятствует более тесной координации лиганда с атомом сурьмы. Рас-

стояния SbC в 1 изменяются в узком интервале значений (2,091(2)2,111(2) Å), длины связей 
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SO в сульфонатных группах 1 варьируют в интервале 1,4360(18)1,4488(17) Å, что сравнимо 

с аналогичными расстояниями, наблюдаемыми в сульфонатных производных сурьмы иного 

строения [2127]. Кристаллическая ячейка содержит восемь молекул сульфоната 1, расположен-

ных в ее объеме, и восемь молекул сольватного растворителя, располагающихся парами между мо-

лекулами соединения 1 и образующих своеобразные каналы в кристаллической решетке (рис. 2).  

 

Рис. 2. Вид кристаллической решетки сульфоната 1 вдоль оси b 

 

Структурная организация кристалла 1 формируется за счет слабых межмолекулярных кон-

тактов типа О···Н–C 2,25–2,69 Å, а также -стекинг-эффекта параллельно расположенных то-

лильных заместителей и нитробензольных колец сульфонатных лигандов. 

 

Выводы 

Установлено, что взаимодействие эквимолярных количеств пента(пара-толил)сурьмы с 2,4-

динитробензолсульфоновой кислотой в бензоле приводит к образованию 2,4-динитро-

бензолсульфоната тетра(пара-толил)сурьмы, который после перекристаллизации из водного аце-

тона выделен в виде сольвата p-Tol4SbOSO2C6H3(NO2)-2,4 ∙ Me2C=O с тригонально-

бипирамидальной координацией центрального атома металла, координированный одним из ато-

мов кислорода сульфонатной группы.  
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SYNTHESIS AND STRUCTURE OF THE ACETONE SOLVATE 
OF TETRA(para-TOLYL)ANTIMONY 2,4-
DINITROBENZENESULFONATE 
 

N.M. Tarasova, tarasovanm@susu.ru 
South Ural State University, Chelyabinsk, Russian Federation 
 

By the interaction of equimolar amounts of penta-para-tolylantimony with 2,4-

dinitrobenzenesulfonic acid in benzene, followed by recrystallization from aqueous acetone, 

the tetra-(para-tolyl)antimony 2,4-dinitrobenzenesulfonate acetone solvate 

Tol4SbOSO2C6H3(NO2)2-2.4 ∙ Me2C=O (1) was obtained and structurally characterized. Accord-

ing to X-ray diffraction analysis of crystal 1 [C37H37N2O8SSb, M 791.50; monoclinic syngony, 

space group C2/c; cell parameters: a = 23.232(13), b = 13.522(9), c = 23.812(15) Å; 

β = 102.22(3) degrees.; V = 7311(8) Å
3
; crystal size 0.4 × 0.14 × 0.07 mm; reflection index inter-

vals –34 ≤ h ≤ 34, –19 ≤ k ≤ 19, –35 ≤ l ≤ 31; total reflections 111477; independent reflections 

12261; Rint 0.0870; GOOF 1.009; R1 = 0.0411, wR2 = 0.0710; residual electron density 0.37/–

0.68 e/Å
3
] performed by an automatic four-circle D8 Quest Bruker diffractometer (MoKα radia-

tion, λ = 0.71073 Å, graphite monochromator) at 293 K, the antimony atoms have a distorted te-

trahedral coordination (the СSbС angles are 99.85(9)° 123.74(9)°). However, due to the coordi-

nation of one of the sulfo group oxygen atoms with the central metal atom (the Sb∙∙∙O distance is 

2.814(4) Å) it is more correct to consider the coordination of the central metal atom as trigonal-

bipyramidal (axial angle O(1)Sb(1)C(11) 172.78(8), the equatorial angles are 123.74(8), 

114.60(8), 102.92(8)). The Sb–C bond lengths in compound 1 vary in a narrow interval 

(2.091(2)2.111(2) Å). The structural organization in crystal 1 is caused by weak intermolecular 

contacts of the О···Н–C type, 2.25–2.69 Å. Complete tables of coordinates of atoms, bond 

lengths and valence angles for structure 1 are deposited at the Cambridge Structural Data Bank 

(No. 2123785; deposit@ccdc.cam.ac.uk; http: //www.ccdc.cam.ac.uk). 

Keywords: 2,4-dinitrobenzenesulfonic acid, penta(para-tolyl)antimony, acetone solvate, te-

tra(para-tolyl)antimony 2,4-dinitrobenzenesulfonate, synthesis, structure, X-ray diffraction 

analysis. 
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