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ТРИ(о-ТОЛИЛ)ВИСМУТА С ХЛОРУКСУСНОЙ КИСЛОТОЙ 
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г. Нижний Новгород, Россия 
 

 

Аддукт бис(хлорацетата) три(о-толил)висмута с хлоруксусной кислотой (o-

Tol)3Bi[OC(O)CH2Cl]2  HOC(O)CH2Cl (1) синтезирован из бис(хлорацетата) три(о-

толил)висмута и хлоруксусной кислоты в бензоле. Методом рентгеноструктурного анали-

за (РСА) определено строение аддукта 1. РСА кристалла соединения проводили на авто-

матическом четырехкружном дифрактометре D8 Quest Bruker (МоКα-излучение, 

λ = 0,71073 Å, графитовый монохроматор) при 292 К. 1, P21/с, a = 10,8054(2), b = 

14,2764(3), c = 12,9748(3) Å, β = 102,677(2)º, V = 1952,73(7) Å
3
, Z = 4, размер кристалла 

0,209 × 0,172 × 0,116 мм, область сбора данных по  3,371  30,508 град., интервалы ин-

дексов отражений –15 ≤ h ≤ 15, –20 ≤ k ≤ 20, –18 ≤ l ≤ 18, измерено отражений 38696, неза-

висимых отражений 5964, переменных уточнения 299, GOOF 1,13, R-факторы по F
2
> 

2(F
2
) R1 = 0,0348, wR2 = 0,076, остаточная электронная плотность –0,523 / 0,777 e/A

3
,  

(выч.) 1,445 г/см
3
. В структуре кристалла 1 атомы Bi имеют координацию искаженной 

тригональной бипирамиды с атомами кислорода в аксиальных положениях. Аксиальный 

угол OBiO в соединении 1 равен 175,24(11). Длины связей BiO и BiС равны 2,258(3)–

2,302(3) и 2,211(5)2,228(5) Å. Молекула хлоруксусной кислоты связана координационной 

связью через карбоксильный атом водорода с карбонильным атомом кислорода одной из 

двух карбоксильных групп дикарбоксилата триарилвисмута. Межмолекулярные расстоя-

ния OHO (1,9 Å) меньше суммы вандерваальсовых радиусов O и H на  0,8 Å.  

Ключевые слова: аддукт, комплексное соединение, висмут, уксусная кислота, рент-

геноструктурный анализ. 
 

 

В продолжение изучения строения органических производных висмута в настоящей работе 

впервые исследовано строение аддукта бис(хлорацетата) три(o-толил)висмута с хлоруксусной 

кислотой.  

 
Экспериментальная часть 

Рентгеноструктурный анализ кристаллов соединения 1 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 по-

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

уточнению структур выполнены по программам SHELXL/PC [2, 3], OLEX2 [4], ShelxLe [5]. 

Структура определена прямым методом и уточнена методом наименьших квадратов в анизо-

тропном приближении для неводородных атомов. Основные кристаллографические данные и ре-

зультаты уточнения структуры 1 приведены в табл. 1, основные длины связей и валентные уг-

лы  в табл. 2. 

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

бриджском банке структурных данных [6] (№ 1576038 (1); deposit@ccdc.cam.ac.uk; 

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

 

Обсуждение результатов 

Особенности строения многих органических соединений фосфора, сурьмы и висмута обсуж-

даются в ряде работ [726]. Весьма интересно строение аддуктов Ph4SbХHХ, полученных взаи-

модействием пентафенилсурьмы с уксусной или азотной кислотами (мольное соотношение 1:2) в 

бензоле [27, 28]. Однако об особенностях строения производных Ph3ЕХ2HХ (E = Sb, Bi) ранее не 

сообщалось. 

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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Продолжая изучение строения указанных производных, в настоящей работе была снята и 

расшифрована структура аддукта бис(хлорацетата) три(o-толил)висмута с хлоруксусной кисло-

той (см. рисунок, табл. 1, 2), который синтезировали по реакции эквимолярных количеств триа-

рилвисмута с карбоновой кислотой в бензоле при комнатной температуре. По мере удаления рас-

творителя из раствора выпадали бесцветные кристаллы аддукта (1:1).  

В структуре кристалла 1 атомы висмута находятся в классической для соединений Ar3BiX2 

искаженной тригонально-бипирамидальной координации [7]. Сольватная молекула хлоруксусной 

кислоты координирована на один из хлорацетатных лигандов, причем расстояние OH составля-

ет 1,9 Å, что меньше суммы вандерваальсовых радиусов атомов кислорода и водорода (2,7 Å 

[29]). Пространственная упаковка кристалла представляет собой трехмерный каркас молекул 

хлоруксусной кислоты и бис(хлорацетата) три(o-толил)висмута, связанных слабыми вандерва-

альсовыми взаимодействиями. 

 

 
 

Строение соединения аддукта бис(хлорацетата) три(о-толил)висмута 

с хлоруксусной кислотой Ph3Bi[OC(O)CH2Cl]2  HOC(O)CH2Cl (1) 

 
Taблица 1 

Кристаллографические данные, параметры эксперимента и уточнения структур соединения 1 

Параметр Значение 

Формула C27 H28 Bi Cl3 O6 

М 424,82 

Сингония Моноклинная 

Пр. группа P 21/c 

a, Å 10,8054(2) 

b, Å 14,2764(3) 

c, Å 12,9748(3) 

α,º 90 

β,º 102,677(2) 

γ,º 90 

V, Å
3
 1952,73(7) 

Z 4 

(выч.), г/см
3
 1,445 

, мм
1

 1,72 

F(000) 847 

Размер кристалла (мм) 0,209 × 0,172 × 0,116 

Область сбора данных по , град. 3,37130,508 



Андреев П.В.               Строение аддукта бис(хлорацетата) 
                  три(о-толил)висмута с хлоруксусной кислотой 

 61 Вестник ЮУрГУ. Серия «Химия». 
2019. Т. 11, № 3. С. 59–65 

Окончание табл. 1 

Параметр Значение 

Интервалы индексов отражений 

–15 ≤ h ≤ 15  

–20 ≤ k ≤ 20  

–18 ≤ l ≤ 18 

Измерено отражений 38696 

Независимых отражений 5964 

Переменных уточнения 299 

GOOF 1,13 

R-факторы по F
2
> 2(F

2
) R1 = 0,0348; wR2 = 0,076 

R-факторы по всем отражениям R1 = 0,0439; wR2 = 0,0803 

Остаточная электронная плотность (min/max), e/A
3
 –0,523 / 0,777 

 
Taблица 2 

Основные длины связей и валентные углы в структуре 1 

Связь Длина, Å Угол , град. 

1 

Bi(1) – C(11) 2,211(5) C(11) – Bi(1) – C21 113,96(18) 

Bi(1) – C(21) 2,217(4) C(11) – Bi(1) – C(1) 129,86(17) 

Bi(1) – C(1) 2,228(5) C(21) – Bi(1) – C(1) 116,13(17) 

Bi(1) – O(3) 2,258(3) C(11) – Bi(1) – O(3) 86,99(15) 

Bi(1) – O(1) 2,302(3) C(21) – Bi(1) – O(3) 88,78(14) 

  C(1) – Bi(1) – O(3) 96,08(15) 

  C(11) – Bi(1) – O(1) 89,01(15) 

  C(21) – Bi(1) – O(1) 95,21(14) 

  C(31) – Bi(1) – O(1) 84,51(15) 

  O(3) – Bi(1) – O(1) 175,24(11) 

 

Выводы 

В настоящей работе методом РСА изучено строение кристалла аддукта бис(хлорацетата) 

три(о-толил)висмута с хлоруксусной кислотой (o-Tol)3Bi[OC(O)CH2Cl]2  HOC(O)CH2Cl. 
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An inclusion complex of tri(o-tolyl) bismuth bis(chloroacetate) with chloroacetic acid (o-

Tol)3Bi[OC(O)CH2Cl]2 HOC(O)CH2Cl (1) was synthesized from tri(o-tolyl)bismuth 

bis(chloroacetate) and chloroacetic acid in benzene. The structure of adduct 1 was determined by 

X-ray structural analysis. X-ray analysis of the compound crystal was performed on a D8 Quest 

Bruker automatic four-circle diffractometer (MoKα radiation, λ = 0.71073 Å, graphite monoch-

romator) at 292 K. 1, P21/с, a = 10.8054(2), b = 14.2764(3), c = 12.9748(3) Å, β = 102.677(2)º, 

V = 1952.73(7) Å
3
, Z = 4, 0.209 × 0.172 × 0.116 mm, 3.371 30.508º, intervals of reflection indic-

es –15 ≤ h ≤ 15, –20 ≤ k ≤ 20, –18 ≤ l ≤ 18, measured reflections 38696, independent reflections 

5964, refinement variables 299, GOOF 1.13, R1 = 0.0348, wR2 = 0.076, residual electron density 

–0.523 / 0.777 e / A
3
, (calc.) 1.445 g/cm

3
. In the structure of crystal 1 the Bi atoms have a dis-

torted trigonal bipyramidal coordination with the oxygen atoms in axial positions. The OBiO axi-

al angle in 1 is 175.24 (11). The lengths of the BiO and BiC bonds are 2.258(3)–2.302(3) and 

2.211(5), 2.228(5) Å. The chloroacetic acid molecule is linked by a coordination bond through 

the carboxyl hydrogen atom to the carbonyl oxygen atom of one of the two carboxyl groups of 

triarylbismuth dicarboxylate. The intermolecular OHO distances (1.9 Å) are shorter than the sum 

of van der Waals radii O and H by 0.8 Å. 

Keywords: inclusion complex, complex compound, bismuth, acetic acid, X-ray structural 

analysis. 
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