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Одной из наиболее интенсивно развивающихся 

областей химии биологически активных гетероциклов 

является синтез их фторированных аналогов.1–3 Заме-

щение атомов водорода в гетероциклических системах 

на атомы фтора или полифторалкильные группы оказы-

вает существенное влияние на физические, химические 

и биологические свойства этих соединений.4–6 Наи-

более интенсивно изучающимся подходом к получению 

фторсодержащих гетероциклов в настоящее время 

является их синтез с использованием простых реак-

ционноспособных фторированных молекул (строитель-

ных блоков).7 В качестве таких строительных блоков 

наиболее часто используются олефины,8 винилкетоны,9 

кислоты,10 ароматические соединения.11  

Ранее мы показали, что амиды полифторалкан-

тиокарбоновых кислот могут с успехом использоваться 

для синтеза таких фторсодержащих гетероциклических 

соединений, как 1,3-тиазолидины,12 имидазолины,13 

тетрагидропиримидины и тетрагидродиазепины,14 

тиопираны,15 1,3-тиазины.16 В настоящей работе мы 

исследовали возможность применения бис(N-тиоацил)-

аминалей 1a–f, полученных из амидов полифтор-

алкантиокарбоновых кислот 2a–c и ароматических 

альдегидов, в синтезе гетероциклических соединений. 

В отличие от аминалей, которые давно используются 

в органическом синтезе, тиоациламинали описаны 

только в нескольких работах.17–19 Эти соединения были 

получены конденсацией тиоамидов с ароматическими 

альдегидами,17,18 а также тионированием диацилиро-

ванных аминалей.19 Необходимо отметить, что хими-

ческие свойства тиоациламиналей практически не изу-

чены, а их фторсодержащие аналоги не были описаны 

ранее. 

Мы нашли, что полифторалкантиоамиды 2а–с 

реагируют с ароматическими альдегидами в присут-

ствии эфирата трифторида бора при комнатной темпе-

ратуре с образованием бис(N-тиоацил)аминалей 1a–f  
(табл. 1). Время протекания данной реакции, а также  

выходы образующихся соединений зависят в основном 

от природы заместителей в бензольном цикле альде-

гидов и фторалкильных заместителей в молекулах тио-

амидов. Оказалось, что тиоамиды, содержащие тетра-

фторэтильную и гептафторпропильную группы, являют-

ся менее реакционноспособными по сравнению с 

трифтортиоацетамидом. Среди альдегидов наименее 

реакционноспособным оказался 4-метоксибензальдегид. 

В реакции с ним конверсия трифтортиоацетамида 

составила только 50% через 14 сут с момента начала 

реакции, при этом соединение 1f было выделено с 

выходом 33%. Низкие выходы соединений 1d,e обус-

ловлены трудностью их очистки от исходных альде-

гидов. 

Строение соединений 1a–f подтверждено данными 

спектроскопии ЯМР 1H, 13C и 19F, а состав – данными 

масс-спектрометрии и элементного анализа. В спектрах 

ЯМР 13C бис(N-тиоацил)аминалей 1a–с,f сигналы ядер 
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углерода тиоамидной группы и группы СН наблю-

даются при 182.6–186.8 и 66.8–67.2 м. д. соответственно.  

Интересное превращение происходит при попытке 

ацилирования соединений 1a–f. Мы нашли, что обра-

ботка бис(N-тиоацил)аминалей 1a–f ацетилхлоридом 

(2.2 экв.) в присутствии избытка пиридина (4 экв.) при 

комнатной температуре приводит к образованию 2-арил-

замещенных 4,5-бис(полифторалкил)имидазолов 3a–f с 

выходами 32–67% (схема 1).  

ствие их уширения. В спектре ЯМР 13C имидазола 3f 

наблюдались слабоинтенсивные уширенные сигналы в 

области 136.1–139.2 м. д., которые, по-видимому, могут 

соответствовать сигналам искомых ядер.  

Строение имидазола 3b подтверждено методом РСА 

(рис. 1). Имидазольный цикл является плоским в пре-

делах 0.0022 Å, а фенильный цикл повернут относи-

тельно имидазольного на 22.36(16)°. Тетрафторэтиль-

ные группы ориентированы в разные стороны отно-

сительно плоскости имидазольного цикла.  

Предполагаемый механизм образования соедине-

ний 3a–f включает S-диацилирование аминалей 1a–f с 

последующим депротонированием диацилированного 

интермедиата 4 (cхема 2). Образующийся анион 5 пре-

терпевает внутримолекулярную циклизацию, а после-

дующее элиминирование двух тиоацильных групп из 

интермедиата 6  и протонирование аниона 7 приводит к 

образованию имидазолов 3a–f и диацилдисульфидов. 

В случае ацилирования бис(N-тиоацил)аминаля 1a 

бензоилхлоридом из реакционной смеси нами был 

выделен, наряду с имидазолом 3а, дибензоилдисульфид, 
характеристики которого соответствуют описанным в 

литературе.20 

Следует отметить, что до нашей работы о получении 

соединения 3а из 2,3-дихлор-1,1,1,4,4,4-гексафтор-

бутена-2 и бензамидина cообщалось только в патенте21. 

Среди 2-алкилзамещенных производных в работе22 был 

описан синтез 2-изопропил-4,5-бис(трифторметил)-

имидазола из 3-(диметилгидразино)-1,1,1,4,4,4-гекса-

фтор-2-бутанона.  

Таким образом, в данной работе предложен новый и 

доступный метод синтеза 2-арилзамещенных 4,5-бис-

(полифторалкил)имидазолов на основе амидов поли-

фторалкантиокарбоновых кислот. 

Экспериментальная часть 

Спектры ЯМР 1H зарегистрированы на приборе 

Varian VXR-300 (300 МГц) в CDCl3, внутренний 

стандарт ТМС. Спектры ЯМР 13С записаны на приборе 

Bruker Avance-400 (100 МГц), химические сдвиги 

приведены относительно сигнала растворителя CDCl3 

Chem. Heterocycl. Compd. 2015, 51(2), 128–132 [Химия гетероцикл. соединений 2015, 51(2), 128–132] 

Исходное 
соединение 

RF Ar Продукт Время реакции, сут Конверсия исходного соединения, % Выход, % 

2a CF3 Ph 1a 2 100 63 

2b HCF2CF2 Ph 1b 5 100 79 

2c C3F7 Ph 1c 14 55 45 

2a CF3 4-BrC6H4 1d 5 100 24 

2a CF3 4-O2NC6H4 1e 4 100 21 

2a CF3 4-MeOC6H4 1f 14 50 33 

Таблица 1. Реакция полифторалкантиоамидов 2а–с с ароматическими альдегидами 

Схема 1 

Строение соединений 3a–f подтверждено данными 

спектроскопии ЯМР 1H, 13C и 19F. В спектрах ЯМР 13C 

имидазолов 3a–с,f сигналы ядер углерода C-2 наблю-
даются при 148.3–149.8 м. д., а сигналы ядер С-4 и С-5 

строго идентифицировать не удается, вероятно, вслед-

Рисунок 1. Молекулярная структура соединения 3b в пред-

ставлении атомов эллипсоидами тепловых колебаний с 

50% вероятностью 
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(δС 77.16 м. д.). Сигналы ядер углерода отнесены с по-

мощью метода APT. Спектры ЯМР 19F зарегистриро-

ваны на приборе Varian Gemini-200 (188 MГц) в CDCl3, 

внутренний стандарт C6F6 (δF –162.9 м. д.). Масс-

спектры ЖХ/МС записаны на приборе Agilent 1100, 

оснащенном диодно-матричным и масс-селективным 

детектором Agilent LC/MSD SL, ионизация электро-

распылением (70 эВ) при атмосферном давлении. 

Данные элементного анализа для синтезированных 

соединений были получены в аналитической лабо-

ратории Института органической химии НАН Украины 

методом экспресс-гравиметрии (С, Н), методом сожже-

ния по Шенигеру (S) и методом Дюма–Прегля (N). 

Температуры плавления определены на приборе 

Boetius. Для колоночной хроматографии использован 

силикагель марки Merck 60 (70–230 мкм). Для 

тонкослойной хроматографии использованы пластины 

марки Macherey-Nagel, Polygram® Sil G/UV254, элюент 

гексан–этилацетат, 4:1. Все растворители предвари-

тельно высушены и перегнаны согласно стандартным 

методикам. Исходные тиоамиды 2a,12 2b23 и 2c13 полу-
чены по опубликованному методу.12  

Получение бис(N-тиоацил)аминалей 1a–c (общая 

методика). К раствору 6 ммоль тиоамида 2a–c в 10 мл 

CH2Cl2 добавляют смесь 18 ммоль альдегида и 2.55 г 

(18 ммоль) BF3·Et2O в 5 мл CH2Cl2. Реакционную смесь 

перемешивают в течение 2–14 сут при комнатной 

температуре. По окончании реакции (контроль c по-

мощью спектроскопии ЯМР 19F), реакционную смесь 

промывают водой (3 × 10 мл), органическую фазу 

сушат над Na2SO4, растворитель упаривают в вакууме. 

Остаток хроматографируют на силикагеле (элюент 

гексан–этилацетат, 4:1). В случае аминалей 1a–с,f оста-
ток перед хроматографированием предварительно вы-

держивают в вакууме масляного насоса (0.08 мм рт. ст.), 

для того чтобы удалить избыток альдегида. 

N,N'-(Фенилметандиил)бис(2,2,2-трифторэтантио-

амид) (1a). Выход 0.65 г (63%), желтые кристаллы, 

т. пл. 101−102 °С. Rf 0.42. Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д. 

(J, Гц): 7.32 (1Н, т, 3JНН = 6.6, СН);  7.35–7.43 (2Н, м, 

Н Ph);  7.45–7.55 (3Н, м, Н Ph); 8.48 (2Н, уш. с, 2NH). 

Спектр ЯМР 13С, δ, м. д. (J, Гц): 67.3 (СН); 117.0 (к, 
1JCF = 280.4, 2CF3); 126.3 (2С Ph); 129.8 (2С Ph); 130.3 

(C-4 Ph); 133.0 (C-1 Ph); 183.6 (к, 2JCF = 36.5, 2С=S). 

Спектр ЯМР 19F, δ, м. д.: −70.6 (с, 2CF3). Масс-спектр, 

m/z: 345.00 [M−H]ˉ. Найдено, %: С 38.10; Н 2.40; 

N 8.00; S 18.50. C11H8F6N2S2. Вычислено, %: С 38.15; 

Н 2.33; N 8.09; S 18.52.  

N,N'-(Фенилметандиил)бис(2,2,3,3-тетрафторпропан-

тиоамид) (1b). Выход 0.97 г (79%), желтое масло. 

Rf 0.45. Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д. (J, Гц): 6.39 (2H, т. т, 
2JНF = 53.2, 3JНF = 5.7,  2HCF2CF2);  7.30–7.40 (2Н, м, 

Н Ph);  7.42–7.53 (4Н, м, Н Ph, CH); 8.80 (2Н, уш. с, 

2NH). Спектр ЯМР 13С, δ, м. д. (J, Гц): 66.8 (СН); 109.6 

(т. т, 1JCF = 253.3, 2JCF = 32.3, 2HCF2); 111.3 (т. т, 
1JCF = 248.9, 2JCF = 28.9, 2CF2); 126.2 (2С Ph); 129.8 

(2С Ph); 130.2 (C-4 Ph); 133.1 (C-1 Ph); 186.8 (т, 
2JCF = 23.7, 2С=S). Спектр ЯМР 19F, δ, м. д. (J, Гц): 

−118.6 и −120.1 (4F, АВ система, 2JFF = 256.5, 2CF2); 

−139.0 (4F, д. м, 2JFH = 53.2, 2HCF2). Масс-спектр, m/z: 

409 [M−H]ˉ. Найдено, %: С 37.96; Н 2.55; N 6.74; 

S 15.60. C13H10F8N2S2. Вычислено, %: С 38.05; Н 2.46; 

N 6.83; S 15.63.  

N,N'-(Фенилметандиил)бис(2,2,3,3,4,4,4-гептафтор-

бутантиоамид) (1c). Выход 0.74 г (45%), желтые крис-
таллы, т. пл. 70−71 °С. Rf 0.54. Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д.:  

7.31–7.39 (2Н, м, Н Ph);  7.41–7.53 (4Н, м, Н Ph, CH); 

8.50 (2Н, уш. с, 2NH). Спектр ЯМР 13С, δ, м. д. (J, Гц): 

67.2 (СН); 108.1 (т. к. м, 1JCF = 268.4, 2JCF = 37.1, 

2CF3CF2CF2); 110.0 (т. т. м, 1JCF = 263.1, 2JCF = 30.6, 

2CF3CF2CF2); 117.4 (к. т, 1JCF = 287.7, 2JCF = 34.2, 2СF3); 

125.7 (2С Ph); 129.5 (2С Ph); 129.9 (C-4 Ph); 132.8 (С-1 

Ph); 182.6 (т, 2JCF = 26.2, 2С=S). Спектр ЯМР 19F, δ, м. д.: 

–80.8 ÷ –81.9 (6F, м, 2CF3); –111.8 ÷ –112.9 (4F, м, 

2CF2); −125.9 (4F, м, 2CF2). Масс-спектр, m/z: 545 

[M−H]ˉ. Найдено, %: С 33.00; Н 1.52; N 5.13; S 11.71. 
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Схема 2 
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C15H8F14N2S2. Вычислено, %: С 32.98; Н 1.48; N 5.13; 

S 11.74. 

N,N'-[(4-Бромфенил)метандиил]бис(2,2,2-трифтор-

этантиоамид) (1d). Выход 0.31 г (24%), желтое масло. 

Rf 0.55. Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д. (J, Гц): 7.32 (2Н, д, 
3J = 8.1, Н Ar); 7.45 (1Н, т, 3J = 7.1, СН); 7.56 (2Н, д, 
3J = 8.1, Н Ar); 9.33 (2Н, уш. с, 2NH). Спектр ЯМР 19F, 

δ, м. д.: –70.2 ÷ –70.9 (м, 2CF3). Масс-спектр, m/z: 423 

[M−H]ˉ. Найдено, %: С 30.98; Н 1.74; N 6.50; S 15.01. 

C11H7BrF6N2S2. Вычислено, %: С 31.07; Н 1.66; N 6.59; 

S 15.08.  

N,N'-[(4-Нитрофенил)метандиил]бис(2,2,2-трифтор-

этантиоамид) (1e). Выход 0.25 г (21%), желтое масло. 

Rf 0.39. Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д. (J, Гц):  7.48–7.60 (3Н, 

м, 2Н Ar, CH); 8.25 (2Н, д, 3JНН = 8.1, Н Ar); 9.20 (2Н, 

уш. с, 2NH). Спектр ЯМР 19F, δ, м. д.: −69.9 (м, 2CF3). 

Масс-спектр, m/z: 390 [M−H]ˉ. Найдено, %: С 33.70; 

Н 1.75; N 10.68; S 16.35. C11H7F6N3O2S2. Вычислено, %: 

С 33.76; Н 1.80; N 10.74; S 16.39.  

N,N'-[(4-Метоксифенил)метандиил]бис(2,2,2-три-

фторэтантиоамид) (1f). Выход 0.25 г (33%), желтое 
масло. Rf 0.45. Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д. (J, Гц): 3.84 (3Н, 

с, СН3); 6.97 (2Н, д, 3J = 8.8, H Ar);  7.24–7.30 (1Н, м, 

СН); 7.33 (2Н, д, 3J = 8.8, H Ar);  8.46–8.58 (2Н, уш. м, 

2NH). Спектр ЯМР 13С, δ, м. д. (J, Гц): 55.6 (СН3); 67.2 

(СН); 115.1 (2С Ar); 117.1 (к, 1JСF = 280.8, 2CF3); 125.3 

(C-1); 127.9 (2C Ar); 160.9 (C-4); 183.3 (к, 2JСF = 36.4, 2 

C=S). Спектр ЯМР 19F, δ, м. д.: –70.6 (2CF3). Масс-

спектр, m/z: 375 [M–H]–. Найдено, %: С 38.17; H 2.85; 

N 7.54; S 17.11. C12H10F6N2OS2. Вычислено, %: С 38.30; 

H 2.68; N 7.44; S 17.04.  

Получение имидазолов 3a–f (общая методика). 

К раствору 0.8 ммоль аминаля 1a–f в 10 мл CH2Cl2 
добавляют 0.25 г (3.2 ммоль) пиридина, а затем по 

каплям добавляют 0.14 г (1.8 ммоль) ацетилхлорида. 

Реакционую смесь перемешивают в течение 2 ч при 

комнатной температуре, промывают сначала 5% HCl 

(2 × 10 мл), а затем водой (3 × 10 мл). Органическую 

фазу сушат над Na2SO4, растворитель упаривают в 

вакууме. Остаток хроматографируют на силикагеле 

(элюент гексан–этилацетат, 4:1). Получают имидазолы 

3a–f, которые затем дополнительно перекристаллизо-

вывют из гексана. 

2-Фенил-4,5-бис(трифторметил)-1Н-имидазол (3a). 

Выход 0.13 г (60%), бесцветные кристаллы, т. пл. 

154−155 °С (гексан). Rf 0.48. Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д.:  

7.43–7.56 (3Н, м, H Ar);  7.82–7.93 (2Н, м, H Ar). 

Спектр ЯМР 13С, δ, м. д. (J, Гц): 120.3 (к, 1JCF = 268.8, 

2CF3); 126.7 (2С Ph); 128.4 (С-1 Ph); 128.8 (2С Ph); 

130.2 (C-4 Ph); 148.6 (C-2). Спектр ЯМР 19F, δ, м. д.: 

−61.1 (уш. с, 2CF3). Масс-спектр, m/z: 279 [M−H]ˉ, 281 

[M+H]+. Найдено, %: С 47.10; Н 2.27; N 9.97. C11H6F6N2. 

Вычислено, %: С 47.16; Н 2.16; N 10.00.  

2-Фенил-4,5-бис(1,1,2,2-тетрафторэтил)-1Н-имидазол 

(3b). Выход 0.14 г (52%), бесцветные кристаллы, т. пл. 

133−134 °С (гексан). Rf 0.51. Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д. 

(J, Гц): 6.24 (2H, т. м, 2JНF = 53.1, 2HCF2);  7.42–7.55 

(3Н, м, H Ph);  7.80–7.90 (2Н, м, H Ph). Спектр ЯМР 13С, 

δ, м. д. (J, Гц): 109.7 (т. т, 1JCF = 253.3, 2JCF = 32.7, 

2HCF2); 112.4 (т. т, 1JCF = 248.7, 2JCF = 27.3, 2CF2); 126.7 

(2С Ph); 128.7 (2С Ph, С-1 Ph); 130.0 (С-4 Ph); 149.3 

(С-2). Спектр ЯМР 19F, δ, м. д.: –112.7 ÷ –114.8 (4F, м, 

2CF2); –136.4 ÷ –138.9 (4F, м, 2HCF2). Масс-спектр, m/z: 

343 [M−H]ˉ, 345 [M+H]+. Найдено, %: С 45.30; Н 2.41; 

N 8.11. C13H8F8N2. Вычислено, %: С 45.36; Н 2.34; 

N 8.14.  

2-Фенил-4,5-бис(гептафторпропил)-1Н-имидазол (3с). 

Выход 0.26 г (67%), бесцветные кристаллы, т. пл. 

138−140 °С (гексан). Rf 0.65. Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д.: 

7.47–7.58 (3Н, м, H Ph); 7.85–7.95 (2Н, м, H Ph); 9.84 

(1Н, уш. с, NH). Спектр ЯМР 13С, δ, м. д.: 108.0−122.3 

(м, 2СF3CF2CF2); 126.7 (2С Ar); 128.3 (2С Ar, C-1 Ph); 

129.8 (C-4 Ph); 149.8 (C-2). Спектр ЯМР 19F, δ, м. д.: 

–80.4 ÷ –81.3 (6F, м, 2CF3); –107.4 ÷ –108.3 (4F, м, 

2CF2); –125.5 ÷ –126.2 (4F, м, 2CF2). Масс-спектр, m/z: 

479 [M−H]ˉ, 481 [M+H]+. Найдено, %: С 37.50; Н 1.29; 

N 5.81. C15H6F14N2. Вычислено, %: С 37.52; Н 1.26; 

N 5.83.  

2-(4-Бромфенил)-4,5-бис(трифторметил)-1Н-имидазол 

(3d). Выход 0.11 г (40%), желтое масло. Rf 0.65. Спектр 
ЯМР 1Н, δ, м. д. (J, Гц): 7.48 (2Н, д, 3J  = 7.8, H Ar); 7.88 

(2Н, д, 3J  = 7.8, H Ar). Спектр ЯМР 19F, δ, м. д.: −60.2 

(уш. с, 2CF3). Масс-спектр, m/z: 357 [M−H]ˉ. Найдено, 

%: С 36.75; Н 1.42; N 7.84. C11H5BrF6N2. Вычислено, %: 

С 36.79; Н 1.40; N 7.80.  

2-(4-Нитрофенил)-4,5-бис(трифторметил)-1Н-имидазол 

(3e). Выход 0.08 г (32%), бесцветные кристаллы, т. пл. 

155−156 °С (гексан). Rf 0.39. Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д. 

(J, Гц): 7.92 (2Н, д, 3J = 7.8, H Ar); 8.23 (2Н, д, 3J = 7.8, 

H Ar). Спектр ЯМР 19F, δ, м. д.: −63.0 (3F, c, CF3); −59.2 

(3F, c, CF3). Масс-спектр, m/z: 324 [M−H]ˉ. Найдено, %: 

С 40.64; Н 1.58; N 12.90. C11H5F6N3O2. Вычислено, %: 

С 40.63; Н 1.55; N 12.92.  

2-(4-Метоксифенил)-4,5-бис(трифторметил)-1Н-

имидазол (3f). Выход 0.08 г (51%), бесцветный 

порошок, т. пл. 138–139 °С (гексан). Rf 0.45. Спектр 

ЯМР 1Н, δ, м. д. (J, Гц): 3.86 (3Н, с, СН3); 6.96 (2Н, д, 
3J = 8.4, H Ar); 7.78 (2Н, д, 3J = 8.8, H Ar). Спектр 

ЯМР 13С, δ, м. д. (J, Гц): 54.9 (СН3); 113.8 (2С Ar); 120.0 

(уш. к, 1JСF = 270.7, 2CF3); 120.9 (C-1 Ar); 128.0 (2C Ar); 

136.1–136.6 (уш. м, C–CF3); 138.6–139.2 (уш. м, C–CF3); 

148.3 (C-2); 160.8 (C-4 Ar). Спектр ЯМР 19F, δ, м. д.:  

–61.0 (уш. с, 2 CF3). Масс-спектр, m/z: 311 [M+H]+, 309 

[M–H]–. Найдено, %: С 46.33; H 2.71; N 9.10. 

C12H8F6N2O. Вычислено, %: С 46.46; H 2.60; N 9.03.  

Рентгеноструктурное исследование монокристалла 

соединения 3b. Кристаллы соединения 3b (C13H8F8N2, 

M 344.21) моноклинные, пространственная группа Р21/с, 

а 10.5228(9), b 15.3439(12), c 9.1911(8) Å; β 111.408(2)°; 

V 1381.6(2) Å3; Z 4; dc 1.655, μ 0.175 мм–1, F(000) 688. 

Рентгеноструктурное исследование монокристалла сое-

динения 3b с линейными размерами 0.5 × 0.3 × 0.2 мм 

проведено при комнатной температуре на дифракто-

метре Bruker Smart Apex II (λMoKα-излучение, графи-

товый монохроматор, θмакс 26.00°, сегмент сферы  

−12 ≤ h ≤ 12, −18 ≤ k ≤ 18, −11 ≤ l ≤ 11). Всего было 

собрано 12859 отражений, из которых 2708 являются 

независимыми (R-фактор усреднения 0.0316). Была 
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введена коррекция поглощения по программе SADABS24 

методом мультисканирования (отношение Тмин/Tмакс = 

= 0.7830/0.9658). Структура расшифрована прямым мето-

дом и уточнена МНК в полноматричном анизотропном 

приближении с использованием комплекса программ 

Bruker SHELXTL25. Положения атомов водорода рас-

считаны геометрически и уточнены по модели "наезд-

ник". В уточнении использовано 2708 независимых 

отражений, из них 1983 отражений с I > 2σ(I) (212 уточ-

няемых параметров, число отражений на параметр 9.35, 

использована весовая схема w = 1/[σ2(Fo2) + (0.01264P)2], 

где Р = (Fo2 + 2Fc2)/3, отношение максимального(сред-

него) сдвига к погрешности в последнем цикле 0.014(2). 

Окончательные значения факторов расходимости R1(F) 

0.0718, wR2(F
2) 0.2251 по отражениям с I > 2σ(I), R1(F) 

0.0947, wR2(F
2) 0.2451, GOF 1.47 по всем независимым 

отражениям. Остаточная электронная плотность из 

разностного ряда Фурье после последнего цикла уточ-

нения 1.49 и –0.51 е/Å3. Полные кристаллографические 

данные соединения 3b депонированы в Кембриджском 

банке структурных данных (депонент CCDC 1032116). 
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