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���������� ��������� ������������� ����{��������������������(IV)}-������������-
��������(��������!����"�)-�����������# (CCDC 1551760) 2

34PefH � , 4H3O+, 2
63SnCl � , 

6Cl�, 11H2O (I), (PefH — ��������!��). 
�������$ I ��������$�: a = 13.5474(10), 
b = 15.2859(11), c = 15.6586(11) Å, � = 94.467(1), � = 105.477(1), � = 111.560(1)�, V = 
= 2849.9(4) Å3, ��. ��. P 1 , Z = 1. ��������� ���%���&���'��� "����*������$"� "�/"�-
�����#��$"� '�������$"� �'#&#"� � �—�-'&��"���;��'��" "�/�� ����"� 2

3PefH � .  
 
DOI: 10.26902/JSC20180319 
 
� � ! " � � # �  � � � � �: ������ ��������!����"�, ������ ������#, ������-���, �����-
��������������(IV)-�����, ������ ����������, ���������*����# ���������. 

 
1->���-6-����-7-(4-"����-1-������&����)-4-����-3-����������%���'�# �������, ��� ���-

��� ��������!�� (PefH, ���. 1), #'�#���# ?������'�$" �����'�"����%�$" ������'�" �& ����-
�$ ������������', �%����AB�" F�����" �������" %������!������ ��;��'�# [ 1, 2 ]. �&-&� 
��&��; ����'���"���� [ 3 ] ���"��#A��# ��� ����, �%$*�� ��������!����" "�������G�����, 
PefH2(CH3SO3). K��G��;F�; ����� ������ ����; PefH � ���*F���$"� ��&�*����"� �'�;��'�-
"� �������'�#�� ������*����; �������. L��������*����� ��'��'���� ' '���$� ����'���� 
������������' "�/�� �������'��G ' '��� [ 4 ]  

2 2
3 2QH QH QH Q .� � �	 	 	  

M ���G�������; ����� �����������$ QH ���������A��# � �%��&�A� ����F� ���������&�A-
B���# ����, �����/�B�� ������$ 2QH�  � 2

3QH � .  
M ��"��� �����"���*������ �������'���# &�����"�������; �����"������#���; ������&�-

!�� ' ����$� ���������#� ������������' ��"� �����&���'��� ��'�� ���������� 2
34PefH �, 

4H3O+, 2
63SnCl �, 6Cl�, 11H2O (I), "�����" ��� ���������� ��� ���������*����# ���������.  

L��� ���������� ����������&�'��� '���� ���� ���������� 
�	��'��������, �����/�B�� ��� ������# �3�+, 2

2Ni(EnrH) �, 
2EnrH, 4

12 40SiW O � , 2�3�+ (EnrH — ?���������!��) [ 5 ] (���  
' 
R�K ODAFOO), ��� �%������ �����'�����'�; ����'����GA. 
X�����������'$� ���� ����� �%��&�A� ������$ [ 4 ]. Y�����$ 
����$� ����;, ' ��" *���� �����/�B�� ������$ ������# �3�+ ��� 
������ ���$ 2�(� �)n

� , "���� �"��G '$����A ��������A ���'�-
��"���G. ������� ��"����G, *�� ' �����#B�� '��"# �������� �����  
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���. 1. ����������# ���"��� 

��������!���  
(PefH, C17H20FN3O3) 
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��'$� �������$� ���'������' [ 6 ]. ������'���� �������� ���G�� ������ ���������#, ' �����' 
�������� ����'��"���� '���#� ����������� � ����� 2

6SnCl � , {[K2(CfH)2]2+ 
[ 2
6SnCl � ]}n, ���  

CfH — !����������!�� [ 7 ] (��� ONEJEX).  

$�����
��	���%	�� &���% 

L�������!�� (CAS 70458-92-3, Sigma-Aldrich, �98 %), SnCl4 
5H2O (CAS 10026-06-9, 
Sigma-Aldrich, 98 %) � 12� HCl (p) �����G&�'��� %�& ����������G��; �*�����. 

���'�* I. L�� �����'���� ����'��#�� 0.2 � (0.6 ""��G) PefH ' 2 "� HCl. 
 ����*����"� 
����'��� �� ����#" ��%�'�#�� ���#*�; ����'�� (�80 ��), �������'����$; ����'������" 0.42 � 
(1.2 ""��G) SnCl4 
5H2O ' 2 "� HCl. ����$; ����'�� "������� ����/���� �� ��"�����; ��"��-
�����$ � '$���/�'��� ' ��*���� ����� ��� ��"�����; ��"��������. q���" ����'�� � /���$" 
���������*����" ������" ���G���'���. ����$� "�����������$ ���������# I ����*��� ��� 
"�������" ��������� ���G����� ' ��*���� 2—3 �����G, �����G���'$'��� � ��F��� "�/�� 
�����"� ���G���'��G��; %�"���. 

���. K�# ������������ �������'���# %$� ���%��� �������� ��&"���"� 0.400.380.12 "". 
�������'����� ����/���; �&"����$ � ��"�BGA ��������'����� "����������G���� ��������-
"���� SMART APEX II (Bruker AXS) c CCD ���������", MoK�-�&��*���� ��� 296 K. >������-
"�����G�$� �����'�� �� �����B���� ''����$ � ��"�BGA ������""$ SADABS [ 8 ] "�����" 
multi-scan. �����G ��������$ ������'���� ��#"$"� "�����"� (SHELXT [ 9 ]) � ���*���� � ��-
"�BGA ��"������ SHELXL [ 10 ].  

����'�$� ��������������*����� �������������� I � ����"���$ ?������"����: "������#�-
��# ���"��� 4(C17H22FN3O2

3
�), 3(Cl6Sn2–), 6(Cl–), 11(H2O), 4(H3O+), %�����-���"��� 

C68H122Cl24F4N12O27Sn3, Mr = 2822.77, a = 13.5474(10), b = 15.2859(11), c = 15.6586(11) Å, 
� = 94.467(1), � = 105.477(1), � = 111.560(1)�, V = 2849.9(4) Å3, ��. ��. P 1 , Z = 1, Dx = 1.645 �/c"3, 
� = 1.291 ""–1, 2�max = 51.6�; *���� �&"�����$� ����/���; 22385, *���� ��&�'���"$� ����/�-
��; 10890, *���� ����/���; � F > 4�(F) 7344, –16 � h � 16, –18 � k � 18, –19 � l � 19, '���'�# 
���"� w = [�2 + (0.0297P)2]–1 (��� P = (max( 2

0F , 0) + 2 2
cF )/3), *���� ���*�#�"$� ����"����' 698, 

R1[F0 > 4�(F0)] = 0.0399, wR2[F0 > 4�(F0)] = 0.0835, GOOF = 1.009, ��max/��min = 0.95/–0.40 e/Å3, 
(�/�)max = 0.006. 

��������� ��������'��� ' 
�"%���/���" %���� ���������$� ����$� (
R�K) � �"��� ��-
"�� CCDC-1551760. K���$� "���� %$�G ����*��$ *���& ��;� www.ccdc.cam.ac.uk/data_re-
quest/cif.  

��+��%���- 
 
� �/��0��	
� 

�����&$ ?���������; ��������� ����&���, *�� ' ���������*����; #*�;�� �����/���# *�-
�$�� "������$ ��������!���, ��� ����?���*����� �����$ SnCl6 (� ���"�"� Sn ' *����$� ��&�-
!�#�), F���G ���"�' ����� � 16 ����', ��������$� � ���"�" ��������� (��������/����G�� "�-
����� '��$). M%��&� ��"� ��&�'���"$� ���"�' ��������� � ' "�������� ��������!��� �� ��&-
�����$� �����&�� ?���������; ��������� %$�� ����/�� '$#'���$ '�� ���"$ �, �����$� ����� 
���*����# ��'�������$� ���"�' ��������$ ���*�#���G �� ���"� ����&������. ���*�����# &�-
���������G ��&�!�� '��G"��� ���"� (�6) "��� ����*����# �� 0.5, ��� ��� '��$ �� �'����� ��# 
&��������# ?��; ��&�!��. M ��������� ���G ���G�� ���� ��&�!�# ��# ����"����'��"�; "�����-
�$ '��$, '����# ���&�!�#� ��������� — ��""����*���� ����%��&�'����# !�����" ��'�����, 
��� � ��# �A%��� ������� ���"� ��������$. L���/���� ���"�' '������� ?��; "������$ ���-
�*����� �����# �& ����/���# � '�&"�/�$� '�������$� �'#&�;; ��� ����&��� �� ���. 2.  

L�� �����&� "����� ��������$ %$�� ������'����, *�� ' ��&�'���"�; *���� ���������*�-
���; #*�;�� ����!����G�$; &��#� �� �'� �����!$ %��GF� ����/����G����. K����G�$; �����& 
?���������; ��������� ��&'���� ' �'�� ���*�#� ��������/��G ����*�� ��� ���"�� � '��$ 
���� ���"�' '�������, �.�. ��B���'�'���� ' ��������� �'�� ����' ������# H3O+. �%� ����  
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���. 2. ���"� '�������$� �'#&�; "������ '��$ � ��-
�����' ������# ' ���������. 

���� F���� ' �%�&��*���� ���"� �%�&��*��� ����%��&�-
'���� [x, y–1, z], �'� F����� — [–x, –y, –z], ��� — [–x, –y, 
                          1–z], *��$�� — [1–x, –y, 1–z] 

 

 

 
 

���. 3. K������� ��������!����"� 

 
������# �"�A� ����"����G��A ��������!�A; ���G��;F�� �� ���*����� '$������� � &������" 
�������'���$� ������#��; �—� � �—� (��� � ��# "������ '��$). ���"$ ��������� ����' 
H3O+ ����� �%�&��*��$ ��� Oh1 � Oh2 (�". ���. 2). K���$ �'#&�; � '������$� ���$ ��# ���� 

2
3PefH �  ' I ��'����A� � ������'����$"� ����� ' ��� ���������������� d-"������' [ 11—13 ] 

(�". ��%��!�). M ����� 2
6SnCl �  ������#��# Sn—Cl �����#��# ' �����'��� �� 2.4107(11) �� 

2.4456(10) Å, � ���%��GF�� ����*�� ' ����� Cl—Sn—Cl �� 90� ��'�� 1.5�, *�� ����������#  
� ���"����*����"� ����"����"� 2

6SnCl �  ' ������ ���������#� [ 14 ]. 
L��������'���� ��;����G�$� %����#��$� "������ (!'�����-����') ������������', 

'��A*�# PefH, ���*��� ���������� �� ���"� � �����������'����; ���%�����G��; �����$, 
'����; ������ ���������#���# � ���"� ��������� �������; �����$ O1 [ 4, 11—13 ]. 
�� � '� 
'��� ����$��B�� ��%����, '�� ����$ �'#&�; C—C, �—N, C—F �� ���������� &�"���$� �&"�-
����; ��� ���������'���� PefH, ���G�� �'#&G �4—�1 ���������G &� �*�� ������������# ���-
���� � ���"� �1 (���. 3). 
�����"�!�� ��&�'���"$� ����' 2

3PefH �  ������G�� %��&��, *�� ��� 
#'�#A��# ��*�� ��'�������$"� ��������"�. ��� 2

3PefH �  �"��� �%$*��� ���"����*����� 
�������� [ 11—13 ] � ������� �& �������� %�!����*������ ����"���� �& ���"���*����� ����!  
� ������&���'��� ���G!� � ������"�!��; ������.  

L���"���$ '�������$� �'#&�; (M�) � �����*���$� ��������' C—H�Cl(O, F) ' I ����-
���'���$ ' ��%��!�. M ������� 2

3PefH �  �"�A��# �'� ���������$� ��# ������������' '�����"�-
�����#��$� M� (O—H�O � C—H�F). ��� 2

3PefH �  �*���'��� '���� ' �'�� "�/"������#��$� 
M�: N3—H�Cl � O3—H�Cl. M�� ��� ���"� � ��/���� ���� ������# &���;��'�'��$ ' M� ���  
� "�������"� '��$, ��� � � ���"�"� �����. ���"$ � ����' �3�+ �� #'�#A��# ��!������"� M�. 
M�� ���"$ � "������ '��$ '$�����A� ' ��*���'� ��!������' M�, � *���& �'#&���$� � ��"� 
���"$ H ��� ���/� #'�#A��# ������"� M�. � ���"� Ow6 ��?���!���� &��������# ��&�!�� 
������*���� ��'�� 0.5, � ���# ���"$ � ��� ��" �� ������&�'��$, �� M� � Cl (Ow6—Cl2 
3.335 Å) � Cl33 (Ow6—Cl33 2.531 Å) '����� '�&"�/�$ (�� ���. 2 ��������*����� ���"$ � ��� 
Ow6 �&�%��/��$ ����$"� ���/��"�). 	���" �%��&�", '�� ���"$ � "������ '��$, ������ '��-
��, �*���'�A� ' M�. M�������$� �'#&� �%��&�A� ����"����A %������*��A ��������� �������-
��# I. ���$ 2

3PefH �  �'#&��$ ' ���$ �—�-'&��"���;��'�#"� (����'�-�-�'����) ��� "�/�� !��-
��"� N1—C2—C3—C4—C10—C9, ��� � "�/�� !����"� N1—C2—C3—C4—C10—C9 � C5—
C6—C7—C8—C9—C10 ("�/���������$� ������#��# 3.52—3.56 Å). 
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!��������� ����� (Å, ����.) � �����(����� ���	��	� � �	���	���  

D—H d (D—H) d (H�A) �DHA d (D�A) A L���%��&�'���� ��# ���"� � 

N13—HN13 0.89(4) 2.46(4) 170(3) 3.343(4) Cl31 x, y, z 
O11—HO11 0.82 1.87 146 2.584(4) O12 x, y, z 
O13—HO13 0.82 2.12 162 2.912(3) Cl2 1–x, 1–y, 1–z 
N23—HN23 0.88(4) 2.19(4) 167(4) 3.048(4) Cl1 x, 1+y, z 
O21—HO21 0.82 1.83 145 2.546(4) O22 x, y, z 
O23—HO23 0.82 2.21 171 3.020(3) Cl3 1–x, 1–y, –z 
Ow1—Hw11 0.98(5) 2.48(3) 146(5) 3.332(3) Cl31 –x, 1–y, –z 
Ow1—Hw12 0.98(5) 2.36(4) 160(4) 3.295(3) Cl11 x, y, z 
Ow2—Hw21 0.95(5) 2.43(4) 136(3) 3.181(4) Cl3 x, y, z 
Ow2—Hw22 0.99(5) 2.16(4) 178(4) 3.147(4) Cl3 x–1, y–1, z 
Ow3—Hw31 0.98(5) 2.14(4) 172(5) 3.116(4) Cl2 x, y, z 
Ow3—Hw32 0.98(5) 2.43(4) 152(5) 3.324(4) Cl1 –x, –y, 1–z 
Ow4—Hw41 0.99(5) 1.64(6) 179(3) 2.631(6) Ow3 x, y, z 
Ow4—Hw42 0.98(5) 2.29(4) 171(3) 3.264(4) Cl32 x, y, z 
Ow5—Hw51 0.98(5) 1.69(3) 164(4) 2.645(5) Ow6 1–x, –y, 1–z 
Ow5—Hw52 0.98(5) 2.04(3) 174(5) 3.016(4) Cl1 x, y, z 
Oh1—Hh11 0.98(5) 1.47(4) 164(4) 2.429(5) Ow5 x, 1+y, z 
Oh1—Hh12 0.98(5) 1.60(4) 169(4) 2.569(5) Ow1 x, y, z 
Oh1—Hh13 0.98(5) 2.13(4) 170(3) 3.096(4) Cl3 x–1, y, z 
Oh2—Hh21 0.98(5) 1.52(4) 170(4) 2.494(5) Ow2 x, y, z 
Oh2—Hh22 0.98(5) 1.44(4) 164(5) 2.403(6) Ow4 x, y, z 
Oh2—Hh23 0.98(5) 2.61(4) 151(3) 3.502(4) Cl22 x, y, z 
Oh2—Hh23 0.98(5) 2.70(4) 119(3) 3.285(4) Cl23 x, y, z 

C12—H12 0.93 2.72 165 3.622(4) Cl1 x, 1+y, z 
C114—H11A 0.97 2.22 123 2.871(4) F1 x, y, z 
C114—H11A 0.97 2.91 133 3.651(4) Cl3 x–1, y–1, z 
C115—H11D 0.97 2.95 149 3.821(4) Cl2 x–1, y, z 
C113—H11F 0.96 2.84 152 3.720(5) Cl2 x–1, y, z 
C113—H11G 0.96 2.81 128 3.483(5) Cl33 –x, –y, –z 
C116—H11I 0.97 2.76 151 3.638(4) Cl12 –x, 1–y, –z 
C117—H11J 0.97 2.88 136 3.640(4) Cl13 x, y, z 
C117—H11K 0.97 2.86 141 3.666(4) Cl11 x, y, z 
C211—H21B 0.97 2.70 142 3.522(4) Cl23 x, y, z 
C212—H21D 0.96 2.57 158 3.472(5) O21 1–x, 1–y, –z 
C22—H22 0.93 2.84 167 3.751(4) Cl33 x, y, z 
C214—H21G 0.97 2.19 123 2.838(5) F2 x, y, z 
C215—H21I 0.97 2.89 133 3.627(4) Cl2 x, 1+y, z 
C213—H21O 0.96 2.91 151 3.776(5) Cl1 1–x, 1–y, 1–z 
C213—H21P 0.96 2.92 155 3.817(5) Cl3 x, y, z 
C216—H21L 0.97 2.93 137 3.700(4) Cl21 1–x, 1–y, 1–z 
C216—H21M 0.97 2.66 133 3.390(5) O22 1–x, 1–y, –z 
C217—H21J 0.97 2.78 133 3.517(4) Cl22 1–x, 1–y, 1–z 

 
 

 

* L��'�# !���� ' �%�&��*���� ���"� ����'����'��� ��"��� "������$. 
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