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Аннотация. Методом рентгеноструктурного анализа (РСА) определено строение пяти орга-

нических и элементоорганических соединений, РСА которых проводили на автоматическом че-

тырехкружном дифрактометре D8 Quest Bruker (Мо Kα-излучение, λ = 0,71073 Å, графитовый 

монохроматор) при 293 К. Кристаллы (1) [Ph3PCH2C(O)Ph]
+
[Br]


, C26H22OPBr, M 461,32; синго-

ния ромбическая, группа симметрии Pbca; параметры ячейки: a = 10,88(2), b = 18,55(4), 

c = 21,81(4) Å;  = 90,00, β = 90,00,  = 90,00; V = 4399(15) Å
3
; Z = 8; выч = 1,393 г/см

3
; 

2 5,7256,7 град.; всего отражений 64127; независимых отражений 5447; число уточняемых па-

раметров 262; Rint = 0,0813; GOOF 1,129; R1 = 0,0526, wR2 = 0,1459; остаточная электронная плот-

ность (max/min); 0,97/1,11 e/Å
3
, (2) HON=CHC6H4(NO2-3), C7H6N2O3, M 166,14; сингония моно-

клинная, группа симметрии P21/n; параметры ячейки: a = 3,764(3), b = 7,002(7), c = 28,56(2) Å;  

β = 91,34(4) град., V = 752,6(11) Å
3
, Z = 4; выч = 1,466 г/см

3
; 2 656,78 град.; всего отражений 

24593; независимых отражений 1880; число уточняемых параметров 110; Rint = 0,0317; GOOF 

1,067; R1 = 0,0527, wR2 = 0,1299; остаточная электронная плотность (max/min); 0,15/0,25 e/Å
3
, (3) 

[Ph3PCH2C6H4(OH-2)]
+
[Br]


 ∙ H2O, C25H24BrO2P, M 467,31; сингония триклинная, группа симмет-

рии P–1; параметры ячейки: a = 9,699(9), b = 13,455(11), c = 18,340(16) Å;  = 87,01(3), 

 β = 77,01(4),   = 74,42(4); V = 2246(3) Å
3
, Z = 2; выч = 1,382 г/см

3
; 2 5,6656,74 град.; всего от-

ражений 74580; независимых отражений 11176; число уточняемых параметров 533; Rint = 0,0360; 

GOOF 1,015; R1 = 0,0334, wR2 = 0,0789; остаточная электронная плотность (max/min); 0,32/0,70 e/Å
3
, 

(4) [Ph3P(CH2)4Br]
+
[Br]


, C22H23PBr2, M 478,19; сингония моноклинная, группа симметрии P21/с; 

параметры ячейки: a = 12,219(11), b = 10,455(9), c = 17,254(15) Å;  = 90,00, β = 104,58(4), 

 = 90,00; V = 2133(3) Å
3
; Z = 4; выч = 1,489 г/см

3
; 2 6,2457,32 град.; всего отражений 51137; 

независимых отражений 5420; число уточняемых параметров 226; Rint = 0,0413; GOOF 1,073; 

R1 = 0,0324, wR2 = 0,0718; остаточная электронная плотность (max/min); 0,26/0,86 e/Å
3
, 

(5) [Ph3P(CH2)2OH]
+
[Br]


, C20H20PBrO, M 387,24; сингония моноклинная, группа симметрии C2/с; 

параметры ячейки: a = 14,319(6), b = 12,724(6), c = 19,976(11) Å;  = 90,00, β = 92,52(2), 

 = 90,00; V = 3636(3) Å
3
; Z = 8; выч = 1,15 г/см

3
; 2 5,8464,16 град.; всего отражений 67306; 

независимых отражений 6355; число уточняемых параметров 209; Rint = 0,0390; GOOF 1,039; 

R1 = 0,0614, wR2 = 0,1774; остаточная электронная плотность (max/min); 3,43/0,86 e/Å
3
.  
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Abstract. The structure of five organic compounds was determined using X-ray diffraction 

analysis. X-ray diffraction analysis of compounds was carried out on an automatic four-circle 

diffractometer D8 Quest Bruker (Mo Kα radiation, λ = 0,71073 Å, graphite monochromator) at 293 K. 
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Crystals (1) [Ph3PCH2C(O)Ph]
+
[Br]


, C26H22OPBr, M 461,32; rhombic system, symmetry group Pbca; 

cell parameters: a = 10,88(2), b = 18,55(4), c = 21,81(4) Å;  = 90,00, β = 90,00,  = 90,00; 

V = 4399(15) Å
3
; Z = 8; cal = 1,393 g/cm

3
; 2 5,7256,7 deg.; total reflections 64127; independent 

reflections 5447; number of specified parameters 262; Rint = 0,0813; GOOF 1,129; R1 = 0,0526, 

wR2 = 0,1459; residual electron density (max/min); 0,97/1,11 e/Å
3
], (2) HON=CHC6H4(NO2-3), 

C7H6N2O3, M 166,14; monoclinic system, symmetry group P21/n; cell parameters: a = 3,764(3), 

b = 7,002(7), c = 28,56(2) Å; β = 91,34(4) deg., V = 752,6(11) Å
3
, Z = 4; calc = 1,466 g/сm

3
; 2 656,78 deg.; 

total reflections 24593; independent reflections 1880; number of specified parameters 110; Rint = 0,0317; 

GOOF 1,067; R1 = 0,0527, wR2 = 0,1299; residual electron density (max/min); 0,15/0,25 e/Å
3
], 

(3) [Ph3PCH2C6H4(OH-2)]
+
[Br]


 ∙ H2O, C25H24BrO2P, M 467,31; triclinic system, symmetry group P–1; 

cell parameters: a = 9,699(9), b = 13,455(11), c = 18,340(16) Å;  = 87,01(3), β = 77,01(4), 

 = 74,42(4); V = 2246(3) Å
3
, Z = 2; calc = 1,382 г/см

3
; 2 5,6656,74 deg.; total reflections 74580; 

independent reflections 11176; number of specified parameters 533; Rint = 0,0360; GOOF 1,015; 

R1 = 0,0334, wR2 = 0,0789; residual electron density (max/min); 0,32/0,70 e/Å
3
], 

(4) [Ph3P(CH2)4Br]
+
[Br]


, C22H23PBr2, M 478,19; monoclinic system, symmetry group P21/c; cell 

parameters: a = 12,219(11), b = 10,455(9), c = 17,254(15) Å;  = 90,00, β = 104,58(4),  = 90,00; 

V = 2133(3) Å
3
; Z = 4; выч = 1,489 g/сm

3
; 2 6,2457,32 deg.; total reflections 51137; independent 

reflections 5420; number of specified parameters 226; Rint = 0,0413; GOOF 1,073; R1 = 0,0324, 

wR2 = 0,0718; residual electron density (max/min); 0,26/0,86 e/Å
3
], (5) [Ph3P(CH2)2OH]

+
[Br]


, 

C20H20PBrO, M 387,24; monoclinic system, symmetry group C2/c; cell parameters: a = 14,319(6), 

b = 12,724(6), c = 19,976(11) Å;  = 90,00, β = 92,52(2),  = 90,00; V = 3636(3) Å
3
; Z = 8; 

calc = 1,15 г/см
3
; 2 5,8464,16 deg.; total reflections 67306; independent reflections 6355; number of 

specified parameters 209; Rint = 0,0390; GOOF 1,039; R1 = 0,0614, wR2 = 0,1774; residual electron 

density (max/min); 3,43/0,86 e/Å
3
]. 
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Введение 

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 и их синтонов [172] в настоящей работе исследовано строение пяти органических 

и элементоорганических соединений.  

 

Экспериментальная часть 

В работе использовали органические и элементоорганические соединения производства 

фирмы Alfa Aesar, которые перекристаллизовывали из смеси бензола и гептана (1:1 объем.) или 

спирта и воды (3:1 объем.). 

РСА кристаллов 15 проведен на дифрактометре D8 Quest фирмы Bruker (MoKα-излучение, 

λ = 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 [73]. Все расчеты по определению и уточнению структуры выполнены по программам 

SHELXL/PC [74] и OLEX2 [75]. Структуры определены прямым методом и уточнены методом 

наименьших квадратов в анизотропном приближении для неводородных атомов. Основные кри-

сталлографические данные и результаты уточнения структур 15 приведены в табл. 1, основные 

длины связей и валентные углы  в табл. 2. Полные таблицы координат атомов, длин связей и ва-

лентных углов депонированы в Кембриджском банке структурных данных (№ 2144654 (1), 

№ 2157458 (2), № 2177537 (3), № 2177546 (4), № 2219876 (5); deposit@ccdc.cam.ac.uk; 

http://www.ccdc.cam.ac.uk). Основные кристаллографические данные и результаты уточнения 

структур 1‒5 приведены в табл. 1, длины связей и валентные углы – в табл. 2.  
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Таблица 1 

Кристаллографические данные, параметры эксперимента и уточнения структур 15 

 

Таблица 2 
Длины связей и валентные углы в структурах 1‒5 

Связь  d, Å Угол  ω, град. 

1 

P1–C11 1,794(4) C11‒P1‒C7 106,15(15) 

P1–C7 1,797(4) C1‒ P1‒C11 106,1(2) 

P1–C1 1,790(4) C1‒ P1‒C7 114,04(15) 

P1–C21 1,785(4) C21‒ P1‒C11 109,22(16) 

O1–C8 1,213(4) C21‒P1‒C7 108,2(2) 

C11–C16 1,397(5) C21‒P1‒C1 112,86(16) 

2 

O2–N2 1,201(2) O2‒N2‒O3 123,08(17) 

O1–N1 1,397(2) O2‒N2‒C3 118,35(15) 

O3–N2 1,206(2) O3‒N2‒C3 118,56(16) 

N2–C3 1,465(2) C2‒C3‒N2 118,25(14) 

C7–N1 1,256(2) C4‒C3‒N2 118,77(15) 

C3–C2 1,371(2) N1‒C7‒C1 122,75(14) 

C3–C4 1,370(2) C7‒N1‒O1 111,75(14) 

Параметр 1 2 3 4 5 

Формула C26H22OPBr C7H6N2O3 C25H24BrO2P C22H23PBr2 C20H20PBrO 

М 461,32 166,14 467,31 478,19 387,24 

Сингония Ромбическая Моноклинная Триклинная Моноклинная Моноклинная 

Пр. группа Pbca P21/n P–1 P21/c C2/c 

a, Å 10,88(2) 3,764(3) 9,699(9) 12,219(11) 14,319(6) 

b, Å 18,55(4) 7,002(7) 13,455(11) 10,455(9) 12,724(6) 

c, Å 21,81(4) 28,56(2) 18,340(16) 17,254(15) 19,976(11) 

α, град. 90,00 90,00 87,01(3) 90,00 90,00 

β, град. 90,00 91,34(4) 77,01(4) 104,58(4) 92,52(2) 

γ, град. 90,00 90,00 74,42(4) 90,00 90,00 

V, Å
3
 4399(15) 752,6(11) 2246(3) 2133(3) 3636(3) 

Z 8 4 2 4 8 

(выч.), г/см
3
 1,393 1,466 1,382 1,489 1,415 

, мм
–1

 1,956 0,117 1,919 3,877 2,351 

F(000) 1888,0 344,0 960,0 960,0 1584,0 

Размер кристалла, мм 0,46 × 0,43 × 0,21 0,5 × 0,14 × 0,1 0,51 × 0,5 × 0,27 0,55 × 0,15 × 0,13 0,65 × 0,2 × 0,14 

Область сбора данных 

по 2, град. 
5,72–56,7 6–56,78 5,66–56,74 6,24–57,32 5,84–64,16 

Интервалы индексов 

отражений 

–13 ≤ h ≤ 14, 

–24 ≤ k ≤ 24, 

–29 ≤ l ≤ 29 

–5 ≤ h ≤ 4, 

–9 ≤ k ≤ 9, 

–38 ≤ l ≤ 38 

–12 ≤ h ≤ 12, 

–17 ≤ k ≤ 17, 

–24 ≤ l ≤ 24 

–16 ≤ h ≤ 16, 

–14 ≤ k ≤ 14, 

–23 ≤ l ≤ 23 

–21 ≤ h ≤ 21, 

–18 ≤ k ≤ 18, 

–29 ≤ l ≤ 29 

Измерено отражений 64127 24593 74580 51137 67306 

Независимых 

отражений 
5447 1880 11176 5420 6355 

Переменных 

уточнения 
262 110 533 226 209 

GOOF 1,129 1,067 1,015 1,073 1,039 

R-факторы 

по F
2
 > 2(F

2
) 

R1 = 0,0526, 

wR2 = 0,1459 

R1 = 0,0527, 

wR2 = 0,1299 

R1 = 0,0334, 

wR2 = 0,0789 

R1 = 0,0324, 

wR2 = 0,0718 

R1 = 0,0614, 

wR2 = 0,1774 

R-факторы  

по всем отражениям 

R1 = 0,0781, 

wR2 = 0,1639 

R1 = 0,0692, 

wR2 = 0,1398 

R1 = 0,0522, 

wR2 = 0,0880 

R1 = 0,0495, 

wR2 = 0,0791 

R1 = 0,0878, 

wR2 = 0,1987 

Остаточная 

электронная плот-

ность (min/max), e/Å
3
 

0,97/–1,11 0,15/–0,25 0,32/–0,70 0,26/–0,86 3,43/–0,86 
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Окончание табл. 2 

Связь  d, Å Угол  ω, град. 

3 

P1–C7 1,806(2) C21‒P1‒C7 108,81(10) 

P1–C21 1,786(2) C21‒P1‒C1 108,11(10) 

P1–C1 1,791(2) C21‒P1‒C11 111,45(10) 

P1–C11 1,797(2) C1‒P1‒C7 112,12(10) 

O1C36 1,351(2) C1‒P1‒C11 108,55(9) 

C35–C36 1,395(3) C11‒P1‒C7 107,83(10) 

4 

Br1–C10 1,965(3) C1‒P1‒C7 108,07(11) 

P1–C1 1,805(2) C1‒P1‒C11 110,63(11) 

P1–C21 1,802(2) C21‒P1‒C1 109,45(11) 

P1–C7 1,810(2) C21‒P1‒C7 110,12(11) 

P1–C11 1,818(2) C21‒P1‒C11 107,02(11) 

C5C6 1,400(4) C7‒P1‒C11 111,55(11) 

5 

P1–C1 1,796(3) C21‒P1‒C1 108,04(14) 

P1–C11 1,793(3) C1‒P1‒C7 112,21(15) 

P1–C21 1,800(3) C11‒P1‒C1 108,95(14) 

P1–C7 1,807(3) C11‒P1‒C21 110,75(14) 

C5C6 1,384(5) C11‒P1‒C7 111,38(16) 

C6–C1 1,397(4) C21‒P1‒C7 105,42(15) 
 

Обсуждение результатов  

За время работы монокристального дифрактометра D8 Quest в лаборатории химии элементо-

органических соединений ЮУрГУ (2012–2024) были исследованы структуры более 2000 органи-

ческих, неорганических, координационных и элементоорганических соединений. По этим ре-

зультатам было опубликовано в научных журналах 500 статей, среди которых можно выделить 

наиболее важные за последние три года [172]. 

В настоящей работе приведены ранее неизвестные кристаллографические данные пяти кри-

сталлических структур органических и элементоорганических соединений (табл. 1, 2), являю-

щихся прекурсорами для получения сложных комплексов металлов. Из данных РСА следует, что 

кристаллы комплексов 1, 3–5 состоят из тетраорганилфосфониевых катионов и галоиданионов, в 

то время как в кристалле 2 присутствуют лишь молекулы оксима (рис. 15).  

 
 

Рис. 1. Общий вид [Ph3PСH2C(O)Ph]Br (1)  
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Рис. 2. Общий вид HON=CHC6H4(NO2-3) (2) 

 
 

Рис. 3. Общий вид [Ph3PCH2C6H4(OH-2)]Br ∙ H2O (3)  

 
 

Рис. 4. Общий вид [Ph3P(CH2)4Br]Br (4)  

 
 

Рис. 5. Общий вид [Ph3P(CH2)2OH]Br (5) 

 

Длины связей и значения валентных углов в структурах соединений 15 близки к наблюдае-

мым в аналогичных известных структурах [76].  

 

Выводы 

Методом рентгеноструктурного анализа определено строение пяти органических и элементо-

органических соединений, геометрические параметры в структурах которых близки к наблюдае-

мым в подобных производных. 
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