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Взаимодействием трис(2-метоксифенил)сурьмы с 4-метилбензолсульфоновой ки-

слотой, в присутствии трет-бутилгидропероксида (1:2:1 мольн.) в диэтиловом эфире 

при комнатной температуре синтезирован и структурно охарактеризован сольват 

бис(4-метилбензолсульфонато)трис(2-метоксифенил)сурьмы с бензолом (2-

MeOC6H4)3Sb[OSO2C6H4Me-4]2 ∙ 2 PhH (1). По данным рентгеноструктурного анализа, 

проведенного на дифрактометре D8 QUEST фирмы Bruker, кристаллографические пара-

метры элементарной ячейки соединения 1: пространственная группа C2/c, а = 26,683(12), 

b = 8,745(4), c = 35,463(17) Å, α = 90,00°, β = 103,252(18)°, γ = 90,00°, V = 8055(6) Å
3
, ρвыч = 

1,424 г/см
3
, Z = 8. Атомы сурьмы имеют искаженную тригонально-бипирамидальную ко-

ординацию с атомами кислорода в аксиальных положениях. Значение угла OSbO состав-

ляет 175,49(9)º. Длины связей Sb−С лежат в интервале значений 2,093(3)−2,098(3) Å. Фор-

мирование кристаллической структуры в соединении 1 обусловлено наличием слабых 

межмолекулярных водородных связей S=O∙∙∙H–C 2,61–2,7 Å. Атом сурьмы выходит из эк-

ваториальной плоскости [C3] на 0,076 Å. Полные таблицы координат атомов, длин связей и 

валентных углов депонированы в Кембриджском банке структурных данных (№ 2141659 (1), 

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

Ключевые слова: 4-метилбензолсульфоновая кислота, триc(2-метоксифенил)сурьма, 

трет-бутилгидропероксид, реакция окислительного присоединения, синтез, строение, 

рентгеноструктурный анализ. 

 

 

В продолжение исследования особенностей синтеза и строения органосульфонатов триарил-

сурьмы общей формулы Ar3Sb(OSO2R)2 [1–20] синтезирован по реакции окислительного присое-

динения с последующей перекристаллизацией из бензола сольват бис(4-метилбензол-

сульфонато)трис(2-метоксифенил)сурьмы с бензолом (2-MeOC6H4)3Sb[OSO2C6H4Me-4]2 ∙ 2 PhH (1). 

 

Экспериментальная часть 

Синтез сольвата бис(4-метилбензолсульфоната) трис(2-метоксифенил)сурьмы с бензо-

лом (2-MeOC6H4)3Sb[OSO2C6H4Me-4]2 ∙ 2 PhH (1) 

Смесь 100 мг (0,22 ммоль) трис(2-метоксифенил)сурьмы, 92 мг (0,44 ммоль) 4-

метилбензолсульфоновой кислоты и 28 мг (0,31 ммоль) 70%-ного водного раствора трет-

бутилгидропероксида в 30 мл диэтилового эфира выдерживали при 20 °С в течение 24 ч. По-

сле медленного удаления растворителя получили 165 мг (87 %) бесцветных кристаллов, которые 

после перекристаллизации из смеси бензол–октан (2:1) имели tпл = 148 °C. ИК-спектр, , см
1

: 

3157, 3062, 2972, 2931, 2829, 2360, 1913, 1581, 1477, 1456, 1425, 1282, 1255, 1161, 1126, 1097, 

1053, 1014, 966, 927, 850, 758, 677, 611, 567, 476, 441. Найдено, %: С 56,89; Н 4,88. C41H41S2O9Sb. 

Вычислено, %: С 57,02; Н 4,79. 

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

ках KBr в области 4000–400 см
–1

.  

Элементный анализ проведен на приборе Carlo-Erba 1106. 

Рентгеноструктурный анализ (РСА) кристалла 1 проводили на дифрактометре D8 QUEST 

фирмы Bruker (Mo K-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 [21]. Все расчеты по определению и уточнению 

структуры выполнены по программам SHELXL/PC [22], OLEX2 [23]. Структура определена пря-

мым методом и уточнена методом наименьших квадратов в анизотропном приближении для не-
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водородных атомов. Кристаллографические данные и результаты уточнения структуры приведе-

ны в табл. 1. Полные таблицы координат атомов, длин связей и валентных углов депонированы в 

Кембриджском банке структурных данных (для 1 № 2141659; deposit@ccdc.cam.ac.uk или 

http://www.ccdc.cam.ac.uk/data_request/cif). 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 1 

Формула C41H41S2O9Sb 

М 863,61 

Сингония Моноклинная 

Пр. группа C2/c 

a, Å 26,683(12) 

b, Å 8,745(4)  

c, Å 35,463(17) 

α, град. 90,00 

β, град. 103,252(18) 

γ, град. 90,00 

V, Å
3
 8055(6) 

Z 8 

ρ (выч.), г/см
3
 1,424  

µ, мм
–1

 0,842 

F(000) 3536,0 

Размер кристалла, мм 0,43 × 0,09 × 0,06 

Область сбора данных по 2θ, град. 6,26–56,74  

Интервалы индексов отражений –35 ≤ h ≤ 27, –11 ≤ k ≤ 11, –47 ≤ l ≤ 47 

Измерено отражений 87264 

Независимых отражений 10027 (Rint = 0,0933) 

Переменных уточнения 483 

GOOF 1,014 

R-факторы по I > 2σ (I) R1 = 0,0468, wR2 = 0,0854 

R-факторы по все отражениям R1 = 0,1186, wR2 = 0,1028 

Остаточная электронная плотность (max/min), e/Å
3
 0,45/–0,75 

 
Таблица 2 

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

Связь d, Å Угол , град. 

1 

Sb(1)–C(1) 2,093(3) C(1)Sb(1)C(21)
 

116,17(13) 

Sb(1)–C(21) 2,098(3) C(1)Sb(1)O(4) 94,06(12) 

Sb(1)–O(4) 2,094(3) C(1)Sb(1)O(7) 90,3611) 

Sb(1)–O(7) 2,154(2) C(1)Sb(1)C(11) 118,06(12) 

Sb(1)–C(11) 2,096(3) C(21)Sb(1)O(7) 82,30(11) 

S(1)–O(4) 1,480(3) O(4)Sb(1)C(21) 94,92(12) 

S(1)–O(6)
 

1,419(3) O(4)Sb(1)O(7)
 

175,49(9) 

S(1)–O(5) 1,437(3) O(4)Sb(1)C(11)
 

87,50(12) 

S(1)–C(31) 1,743(4) C(11)Sb(1)C(21) 125,38(13) 

S(2)–O(7) 1,511(2) C(11)Sb(1)O(7) 91,21(11) 

S(2)–O(9)
 

1,429(3) O(4)S(1)C(31) 102,45(18) 

S(2)–O(8)
 

1,435(3) O(6)S(1)O(4) 110,75(19) 

 

Обсуждение результатов 

Установлено, что реакция трис(2-метоксифенил)сурьмы с 4-метилбензолсульфоновой ки-

слотой в присутствии 70%-ного водного раствора трет-бутилгидропероксида (мольное соотно-
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шение 1:2:1) протекает в эфире с образованием бис(4-метилбензолсульфонато) трис(2-

метоксифенил)сурьмы, выделяемой с выходом 87 %: 

               (2-MeOC6H4)3Sb + 2 HOSO2C6H3Me-4 + t-BuOOH   

 (2-MeOC6H4)3Sb[OSO2C6H4Me-4]2 +H2O + t-BuOH,  

                                                   1 

ИК-спектр комплекса 1 содержит следующие полосы поглощения: 1298, 1055 и 948 см
–1

. От-

метим, что в подобных соединениях сурьмы полосы сульфонатных групп расположены в облас-

тях 1340–1280 см
–1

 vas(SO2), 1195–1130 см
–1

 vs(SO2) и 988–932 см
–1

 v(SO) [4].  
По данным РСА, в соединении 1 атомы сурьмы имеют искаженную тригонально-

бипирамидальную координацию с атомами кислорода в аксиальных положениях (рис. 1). 

 

Рис. 1. Общий вид молекулы 1  
(атомы водорода и молекула сольватного бензола не показаны) 

 

Аксиальный угол OSbO составляет 175,49(9)º, длины связей Sb−С лежат в интервале значений 

2,093(3)−2,098(3) Å, что коррелирует с аналогичными расстояниями в подобных органических про-

изводных сурьмы(V) и близко к сумме ковалентных радиусов атомов сурьмы и углерода 2,12 Å [24]. 

Экваториальные углы СSbC изменяются в интервале 116,2(1)–125,4(1)º, однако сумма углов CSbC в 

экваториальной плоскости близка к теоретическому значению и составляет 359,7(1)º. Длина связей 

Sb−O составляет 2,154(2) Å при сумме ковалентных радиусов атомов сурьмы и кислорода 2,05 Å 

[24]. В молекуле 1 атом сурьмы выходит из экваториальной плоскости [C3] на 0,076 Å. Формирова-

ние кристаллической структуры соединения 1 обусловлено наличием слабых межмолекулярных во-

дородных связей S=O∙∙∙H–C 2,61–2,7 Å, длины которых близки к суммам ван-дер-ваальсовых радиу-

сов кислорода и водорода (2,62 Å) [25]. Данные взаимодействия структурируют молекулы кристалла 

в слои, расположенные перпендикулярно кристаллографической оси a (рис. 2). 

 
Рис. 2. Упаковка ионов комплекса 1 в кристалле 

(показан только один слой) 
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Выводы 

Таким образом, в настоящей работе по реакции окислительного присоединения из 

трис(2-метоксифенил)сурьмы и 4-метилбензолсульфоновой кислоты в присутствии 

трет-бутилгидропероксида (1:2:1 мольн.) в диэтиловом эфире синтезирован и структурно оха-

рактеризован после перекристаллизации из бензола сольват бис(4-метилбензол-

сульфонато)трис(2-метоксифенил)сурьмы (2-MeOC6H4)3Sb[OSO2C6H4Me-4]2 ·2 PhH, в котором 

атомы сурьмы имеют искаженную тригонально-бипирамидальную координацию с атомами ки-

слорода в аксиальных положениях. 
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SYNTHESIS AND STRUCTURE OF TRIS(2-
METHOXYPHENYL)ANTIMONY BIS(4-METHYLBENZENESULFONATE) 
SOLVATE WITH BENZENE 
 

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

The interaction of tris(2-methoxyphenyl)antimony with 4-methylbenzenesulfonic acid, in 

the presence of tert-butyl hydroperoxide (1:2:1 mol.) in ether at ambient temperature has given 

tris(2-methoxyphenyl)antimony disulfonate, which has been structurally characterized: tris(2-

methoxyphenyl)antimony bis(4-methylbenzenesulfonate) solvate with benzene (2-

MeOC6H4)3Sb[OSO2C6H4Me-4]2 ∙ 2 PhH (1). According to the X-ray diffraction data obtained 

on a Bruker D8 QUEST diffractometer, compound 1 has the following crystallographic 

parameters of the unit cell: space group C2/c, а = 26.683(12), b = 8.745(4), c = 35.463(17) Å, 

α = 90.00°, β = 103.252(18)°, γ = 90.00°, V = 8055(6) Å
3
, ρcalc = 1.424 g/сm

3
, Z = 8. 

The antimony atom has a distorted trigonal-bipyramidal coordination with the oxygen atoms 
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in axial positions. The OsulfSbOsulf axial angle is 175.49(9)°. The Sb−C bond lengths are in the 

range of values 2.093(3)–2.098(3) Å. The formation of the crystal structure in compound 1 is due 

to the presence of weak intermolecular hydrogen bonds S=O∙∙∙H–C 2.61–2.7 Å. The antimony 

atom departs from the equatorial plane [C3] by 0.076 Å. Complete tables of atom coordinates, 

bond lengths, and valence angles are deposited at the Cambridge Crystallographic Data Center 

(No. 2141659; deposit@ccdc.cam.ac.uk or http://www.ccdc.cam.ac.uk/data_request/cif). 

Keywords: 4-methylbenzenesulfonic acid, tris(2-methoxyphenyl)antimony, tert-butyl 

hydroperoxide, oxidative addition reaction, synthesis, structure, X-ray diffraction analysis. 
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