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Методом рентгеноструктурного анализа (РСА) определено строение семи элементоорга-

нических соединений и комплексов переходных металлов. РСА соединений проводили на авто-

матическом четырехкружном дифрактометре D8 Quest Bruker (Мо Kα-излучение, λ = 0,71073 Å, 

графитовый монохроматор) при 293 К. Cоединение [Bu4N]2 [Pd2I6]2 (1) P21/c, a = 14,583(5), 

b = 14,083(6), c = 24,022(9) Å, β = 100,916(16) град., V = 4844(3) Å
3
, Z = 4. 

[Ph3P(CH2)5PPh3]4[PtBr4]3[PtBr3(C4H8O]2 (2), P-1, a = 10,32(5), b = 14,69(6), c = 28,90(10) Å,  

 = 80,78(14), β = 82,79(15),  = 84,2(2) град., V = 4277(31) Å
3
, Z = 1. (3-FC6H4)3SbF2 (3), P-1,  

a = 6,867(6), b = 8,558(10), c = 14,431(11) Å,  = 88,19(3), β = 85,56(3),  = 78,68(4) град.,  

V = 828,9(13) Å
3
, Z = 2. (4-FC6H4)3Sb[OSO2C6H3Me2-2,4]2 (4), P-1, a = 12,325(13), b = 12,408(16),  

c = 12,474(19) Å,  = 70,59(7), β = 71,45(5),  = 78,67(4) град., V = 1697(4) Å
3
, Z = 2.  

[(2-MeO)(Br-5)C6H3]3Sb[OSO2Ph]2 (5), P 21, a = 22,094(13), b = 11,666(7), c = 28,249(18) Å,  

β = 97,64(2) град., V = 7217(8) Å
3
, Z = 4. {[(2-MeO)(Cl-5)C6H3]3SbOC(O)CF3}2O (6), P21/n, 

a = 12,93(3), b = 26,52(7), c = 17,11(5) Å, β = 94,31(10) град., V = 5851(27) Å
3
, Z = 4.  

[(3-FC6H4)2SbOC(O)С6H3F2-2,5]2∙PhH (7), P-1, a = 8,647(11) Å, b = 9,673(12) Å, c = 10,982(17) Å, 

 = 70,26(7), β = 88,70(6),  = 78,02(4) град., V = 845(2) Å
3
, Z = 1. 

Ключевые слова: строение, элементорганическое соединение, рентгеноструктурный 

анализ. 

 

При появлении в Южно-Уральском государственном университете современного дифракто-

метра D8 Quest возможность определения кристаллических структур органических, неорганиче-

ских, координационных и элементоорганических соединений неизмеримо возросла, поэтому 

представлялось возможным определить строение многих синтезируемых в лаборатории химии 

элементоорганических соединений. В продолжение изучения строения элементоорганических 

производных в настоящей работе исследовано строение семи новых соединений.  

 

Экспериментальная часть 

Рентгеноструктурный анализ кристаллов соединений 17 проводили на дифрактометре D8 

Quest фирмы Bruker (Mo K-излучение,  0,71073 Å, графитовый монохроматор) при 293 К. Сбор, 

редактирование данных и уточнение параметров элементарной ячейки, а также учет поглощения 

проведены по программам SMART и SAINT-Plus [1]. Все расчеты по определению и уточнению 

структуры выполнены по программам SHELXL/PC [2] и OLEX2 [3]. Структуры определены пря-

мым методом и уточнены методом наименьших квадратов в анизотропном приближении для не-

водородных атомов. Основные кристаллографические данные и результаты уточнения структур 

17 приведены в табл. 1, основные длины связей и валентные углы  в табл. 2.  

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

бриджском банке структурных данных (№ 1898991 (1), № 2066534 (2), № 2074523 (3), 

№ 2055549 (4), № 2060224 (5), № 2074502 (6), № 2055727 (7); deposit@ccdc.cam.ac.uk; 

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

 

Обсуждение результатов 

В банке структурных данных Кембриджского университета сотрудниками лаборатории хи-

мии элементоорганических соединений Южно-Уральского государственного университета 

(ЮУрГУ) задепонированы структуры более 1000 элементорганических, неорганических и орга-

нических производных [4]. Особенности строения многих комплексов переходных и непереход-

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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ных металлов обсуждаются в ряде работ сотрудников ЮУрГУ [519] и иностранных авторов, 

например [2031]. 

В продолжение изучения строения указанных производных, в настоящей работе были рас-

шифрованы структуры семи элементоорганических соединений (рис. 17 и табл. 1, 2).  

 
Рис. 1. Строение соединения [Bu4N]2 [Pd2I6]2 (1) 

 

 

Рис. 2. Строение соединения [Ph3P(CH2)5PPh3]4[PtBr4]3[PtBr3(C4H8O]2 (2) 

 

 

Рис. 3. Строение соединения (3-FC6H4)3SbF2 (3) 
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Рис. 4. Строение соединения (4-FC6H4)3Sb[OSO2C6H3Me2-2,4]2 (4) 
 

 
 

Рис. 5. Строение одной из четырех молекул соединения [(2-MeO)(Br-5)C6H3]3Sb[OSO2Ph]2 (5) 

 

 
 

Рис. 6. Строение соединения [(2-MeO)(Cl-5)C6H3]3SbOC(O)CF3}2O  (6) 
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Рис. 7. Строение соединения [(3-FC6H4)2SbOC(O)С6H3F2-2,5]2∙PhH (7) 

 
Taблица 2 

Основные длины связей и валентные углы в структурах 17 

Связь Длина, Å Угол , град. 

1 

I(1)Pd(1) 2,6059(9) Pd(1)I(3)Pd(2) 94,77(3) 

I(2)Pd(1) 2,6013(10) I(3)Pd(2)I(6) 90,06(3) 

I(3)Pd(2) 2,5945(10) I(3)Pd(2)I(4) 85,39(3) 

I(3)Pd(1) 2,5932(9) Pd(2)I(4)Pd(1) 94,61(3) 

I(6)Pd(2) 2,5972(10) I(6)Pd(2)I(5) 93,97(3) 

I(4)Pd(2) 2,5992(9) I(4)Pd(2)I(5) 90,61(3) 

I(5)Pd(2) 2,6103(10) I(2)Pd(1)I(1) 94,25(3) 

I(4)Pd(1) 2,6016(10) I(3)Pd(1)I(2) 89,52(3) 

N(1)C(17) 1,527(8) I(3)Pd(2)I(5) 175,87(2) 

N(1)C(29) 1,516(8) I(6)Pd(2)I(4) 175,26(2) 

N(2)C(1) 1,516(7) I(2)Pd(1)I(4) 174,83(2) 

N(2)C(5) 1,523(7) I(3)Pd(1)I(1) 176,16(2) 

2 

Pd(2)Br(6) 2,453(8) Br(6)Pd(2)Br(6
1
) 180,0 

Pd(2)Br(6
1
) 2,453(8) Br(5)Pd(2)Br(5

1
) 180,0 

Pd(2)Br(5) 2,464(8) Br(9)Pd(3)Br(7) 178,16(4) 

Pd(2)Br(5
1
) 2,464(8) O(1)Pd(3)Br(8) 177,7(2) 

Pd(3)Br(7) 2,442(7) Br(1)Pd(1)Br(3) 87,8(2) 

Pd(3)Br(9) 2,442(7) Br(1)Pd(1)Br(4) 90,5(2) 

Pd(3)Br(8) 2,416(9) Br(3)Pd(1)Br(2) 90,9(2) 

Pd(3)O(1) 2,071(10) Br(2)Pd(1)Br(4) 91,0(2) 

Pd(1)Br(1) 2,441(8) C(1)P(1)C(7) 110,5(4) 

Pd(1)Br(3) 2,452(10) C(1)P(1)C(21) 107,5(4) 

Pd(1)Br(2) 2,460(8) C(1)P(1)C(11) 106,8(4) 

Pd(1)Br(4) 2,464(10) C(21)P(1)C(7) 109,9(4) 

P(1)C(1) 1,790(9) C(21)P(1)C(11) 110,9(4) 
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Продолжение табл. 2 

Связь Длина, Å Угол , град. 

P(1)C(7) 1,810(8) C(11)P(1)C(7) 111,1(4) 

P(1)C(21) 1,792(9) C(17)P(2)C(51) 109,4(4) 

P(1)C(11) 1,800(10) C(41)P(2)C(17) 111,0(4) 

P(2)C(17) 1,796(9) C(41)P(2)C(51) 105,6(4) 

P(2)C(51) 1,823(8) C(41)P(2)C(31) 112,7(4) 

P(2)C(41) 1,790(9) C(31)P(2)C(17) 106,9(4) 

P(2)C(31) 1,793(10) C(31)P(2)C(17) 106,9(4) 

P(3)C(81) 1,786(9) C(31)P(2)C(51) 111,3(4) 

P(3)C(67) 1,795(9) C(81)P(3)C(67) 110,9(4) 

P(3)C(61) 1,842(10) C(81)P(3)C(61) 108,4(5) 

P(3)C(71) 1,787(10) C(81)P(3)C(71) 111,9(4) 

P(4)C(77) 1,799(10) C(67)P(3)C(61) 105,5(4) 

P(4)C(101) 1,811(10) C(71)P(3)C(67) 111,3(5) 

P(4)C(111) 1,794(9) C(71)P(3)C(61) 108,6(5) 

P(4)C(91) 1,800(9) C(77)P(4)C(101) 108,8(4) 

Преобразования симметрии: 
1
 2–x, 1–y, 1–z 

3 

Sb(1)F(1) 1,970(2) F(1)Sb(1)F(2) 179,86(6) 

Sb(1)F(2) 1,976(2) C(21)Sb(1)C(11) 121,91(10) 

Sb(1)C(11) 2,101(3) C(1)Sb(1)C(11) 122,16(10) 

Sb(1)C(21) 2,095(3) C(1)Sb(1)C(21) 115,92(11) 

Sb(1)C(1) 2,092(3) F(1)Sb(1)C(1) 90,38(10) 

4 

Sb(1)O(1) 2,137(3) O(1)Sb(1)O(4) 178,16(6) 

Sb(1)O(4) 2,138(3) C(21)Sb(1)O(1) 90,76(12) 

Sb(1)C(21) 2,092(3) C(21)Sb(1)C(1) 125,45(11) 

Sb(1)C(1) 2,101(4) C(21)Sb(1)C(11) 126,34(11) 

Sb(1)C(11) 2,129(4) C(1)Sb(1)O(1) 93,57(11) 

S(1)O(1) 1,542(2) C(1)Sb(1)O(4) 85,41(11) 

S(1)O(2) 1,454(3) C(1)Sb(1)C(11) 108,22(14) 

S(1)O(3) 1,438(3) O(1)S(1)C(31) 104,09(15) 

S(1)C(31) 1,771(3) O(2)S(1)O(1) 110,29(15) 

S(2)O(4) 1,528(2) O(2)S(1)C(31) 107,82(15) 

S(2)O(5) 1,446(3) O(3)S(1)O(1) 107,71(14) 

S(2)O(6) 1,445(3) O(3)S(1)O(2) 117,09(17) 

S(2)C(41) 1,783(3) O(3)S(1)C(31) 109,06(14) 

5 

Sb(1)O(7) 2,12(3) O(7)Sb(1)C(21) 90,9(10) 

Sb(1)O(4) 2,04(3) O(4)Sb(1)O(7) 173,5(11) 

Sb(1)C(21) 2,117(18) O(4)Sb(1)C(1) 101,3(11) 

Sb(1)C(1) 2,117(16) C(1)Sb(1)C(21) 125,9(10) 

Sb(1)C(11) 2,105(16) C(11)Sb(1)C(21) 125,8(10) 

Sb(2)C(51) 2,087(19) C(11)Sb(1)C(1) 107,6(10) 

Sb(2)O(13) 2,19(3) C(51)Sb(2)O(13) 93,4(10) 

Sb(2)O(16) 2,18(3) C(51)Sb(2)O(61) 123,4(10) 

Sb(2)C(71) 2,072(17) O(16)Sb(2)O(13) 175,2(11) 

Sb(2)C(61) 2,106(19) C(71)Sb(2)C(51) 126,9(11) 

Sb(3)O(22) 2,21(3) C(71)Sb(2)C(61) 109,6(11) 

Sb(3)C(121) 2,20(3) O(22)Sb(3)O(25) 176,4(11) 

Sb(3)O(25) 2,20(3) C(121)Sb(3)C(101) 110,8(10) 

Sb(3)C(111) 2,094(18) C(111)Sb(3)C(121) 127,4(11) 

Sb(3)C(101) 2,120(18) C(111)Sb(3)C(101) 121,4(10) 
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Окончание табл. 2 

Связь Длина, Å Угол , град. 

Sb(4)O(34) 2,13(3) O(34)Sb(4)C(171) 83,7(11) 

Sb(4)C(171) 2,125(18) O(31)Sb(4)O(34) 172,8(9) 

Sb(4)O(31) 2,10(2) C(151)Sb(4)C(171) 109,3(11) 

Sb(4)C(151) 2,084(18) C(161)Sb(4)C(171) 124,3(11) 

Sb(4)C(161) 2,09(2) C(161)Sb(4)C(151) 125,9(11) 

6 

Sb(1)O(1) 1,937(8) Sb(2)O(1)Sb(1) 169,1(4) 

Sb(1)O(2) 2,172(9) O(1)Sb(1)O(2) 177,5(3) 

Sb(1)C(1) 2,095(9) C(1)Sb(1)C(11) 120,3(4) 

Sb(1)C(11) 2,102(11) C(21)Sb(1)C(1) 116,6(4) 

Sb(1)C(21) 2,091(9) C(21)Sb(1)C(11) 122,8(4) 

Sb(2)O(1) 1,922(8) O(1)Sb(2)O(8) 174,2(3) 

Sb(2)O(8) 2,333(9) C(41)Sb(2)C(51) 115,8(4) 

Sb(2)C(41) 2,083(9) C(31)Sb(2)C(41) 117,9(4) 

Sb(2)C(31) 2,076(10) C(31)Sb(2)C(51) 123,2(3) 

Sb(2)C(51) 2,101(9) C(51)Sb(2)O(8) 87,2(3) 

7 

Sb(1)O(1) 1,991(4) O(1)Sb(1)C(21) 87,3(2) 

Sb(1)C(21) 2,109(5) O(1)Sb(1)C(1) 91,1(2) 

Sb(1)C(1) 2,135(5) C(21)Sb(1)C(1) 109,2(3) 

O(1)C(37) 1,260(5) C(37)O(1)Sb(1) 119,0(3) 

O(2)C(37) 1,271(5) O(1)C(37)O(2) 123,6(4) 

F(2)C(13) 1,291(7) O(1)C(37)C(31) 118,2(4) 

 

Из всех приведенных в работе структур можно выделить необычное строение комплекса 

палладия 2 [Ph3P(CH2)5PPh3]4[PtBr4]3[PtBr3(C4H8O]2, имеющего два типа анионов: двухзарядные 

квадратные анионы [PtBr4]
2

 и квадратные однозарядные анионы [PtBr3(C4H8O)] с молекулой тет-

рагидрофурана в координационной сфере палладия. Не менее интересным является строение соль-

вата карбоксилата диарилсурьмы с бензолом [(3-FC6H4)2SbOC(O)С6H3F2-2,5]2∙PhH (7), имеющего 

димерное строение с анизобидентатными карбоксилатными лигандами (расстояния SbO и 

Sb∙∙∙O=C составляют 1,991(4) и 2.129(7) Å соответственно). 

 

Выводы 

В настоящей работе методом РСА расшифровано строение семи элементоорганических со-

единений.  
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STRUCTURE OF ORGANIC AND ORGANOELEMENTAL 
COMPOUNDS. PART 3 
 

V.V. Sharutin, sharutin50@mail.ru 
South Ural State University, Chelyabinsk, Russian Federation 
 

The structure of seven organic and organoelemental compounds was determined 

by X-ray structural analysis (XRD). XRD analysis of compounds was performed on 

an automatic four-circle diffractometer D8 Quest Bruker (Мо Кα, λ = 0.71073 Å, 293 K. 

[Bu4N]2 [Pd2I6]2 (1), P21/c, a = 14,583(5), b = 14,083(6), c = 24,022(9) Å, β = 100,916(16) deg., 

V = 4844(3) Å
3
, Z = 4. [Ph3P(CH2)5PPh3]4[PtBr4]3[PtBr3(C4H8O]2 (2), P-1, a = 10,32(5), 

b = 14,69(6), c = 28,90(10) Å,  = 80,78(14), β = 82,79(15),  = 84,2(2) deg., V = 4277(31) Å
3
, 

Z = 1. (3-FC6H4)3SbF2 (3), P-1, a = 6,867(6), b = 8,558(10), c = 14,431(11) Å,  = 88,19(3), 

β = 85,56(3),  = 78,68(4) deg., V = 828,9(13) Å
3
, Z = 2. (4-FC6H4)3Sb[OSO2C6H3Me2-2,4]2 (4), 

P-1, a = 12,325(13), b = 12,408(16), c = 12,474(19) Å,  = 70,59(7), β = 71,45(5), 

 = 78,67(4) deg., V = 1697(4) Å
3
, Z = 2. [(2-MeO)(Br-5)C6H3]3Sb[OSO2Ph]2 (5), P21,  

a = 22,094(13), b = 11,666(7), c = 28,249(18) Å, β = 97,64(2) deg., V = 7217(8) Å
3
, Z = 4. 

{[(2-MeO)(Cl-5)C6H3]3SbOC(O)CF3}2O (6), P21/n, a = 12,93(3), b = 26,52(7), c = 17,11(5) Å, 

β = 94,31(10) deg., V = 5851(27) Å
3
, Z = 4. [(3-FC6H4)2SbOC(O)С6H3F2-2,5]2∙PhH (7), P-1, 

a = 8,647(11) Å, b = 9,673(12) Å, c = 10,982(17) Å,  = 70,26(7), β = 88,70(6),  = 78,02(4) 

deg., V = 845(2) Å
3
, Z = 1. 

Keywords: structure, organoelemental compound, X-ray structural analysis. 
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