
1120 [Ru2(C7H8)(CO)6] 

Ru(2)--Ru(1)----C(6) 78.0 (2) C(ll)--Ru(1)---C(14) 102.1 (3) 
Ru(2)---Ru(1)---C(11) 169.2 (3) C(12)---Ru(1)---C(13) 170.4 (3) 
Ru(2)---Ru(1)---C(12) 86.2 (3) C(12)---Ru(1)----C(14) 91.5 (4) 
Ru(2)--Ru(1)---C(13) 84.5 (2) C(13)---Ru(1)---C(14) 90.5 (3) 
Ru(2)--Ru(1)----C(14) 88.2 (2) Ru(1)--Ru(2)---C(1) 67.2 (2) 
C(6)---Ru(1)--C(11) 91.7 (3) Ru(1)---Ru(2)----C(21) 96.3 (3) 
C(6)---Ru(1)--C(12) 86.3 (3) Ru(1)---Ru(2)--C(22) 96.2 (2) 
C(6)---Ru(1)----C(13) 89.5 (3) C(21)---Ru(2)---C(22) 92.3 (3) 
C(6)---Ru(1)----C(14) 166.2 (3) Ru(2)--C(1)----C(6) 116.9 (5) 
C(ll)---Ru(1)---C(12) 96.5 (4) Ru(1)---C(6)----C(I) 97.8 (4) 
C(11)----Ru(1)---C(13) 92.2 (3) 

The absorption correction was based on ~b-scan measurements 
for five representative strong reflections. The structure was 
solved by Patterson methods (DIRDIF92; Beurskens et al., 
1992). H atoms were placed in calculated positions ( C - - H  
0.96/~) and assigned fixed coordinates and refined isotropic 
displacement parameters. 

MSC/AFC Diffractometer Control Software (Molecular 
Structure Corporation, 1993a) was used for data collection 
and cell refinement. The TEXSAN software package (Molecu- 
lar Structure Corporation, 1993b) was used for all other cal- 
culations, molecular graphics and preparation of the material 
for publication. 
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Abstract 
Tetraphenylphosphonium hexachlorodiindate contains 
centrosymmetric [In, C16] 2-  ions having an Inmin bond 
length of 2.727 (1)A. In tetraphenylphosphonium pen- 
tachloroindate acetonitrile solvate, the [inC15] 2-  ions 
have trigonal bipyramidal configurations and thus dif- 
fer from the square pyramidal arrangement seen in 
[NEt4]E[inC15]. 
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Kommentar  
Bei der Reaktion von Indiummonochlorid mit Tetra- 
phenylphosphoniumchlorid entsteht in Acetoniwil das 
Hexachlorodiindat(II) neben metallischem Indium 
(Bubenheim & Miiller, 1994; dort sind auch die expe- 
rimentellen Details angegeben): 

4inC1 + 2C1- ~ [in2C16] 2- + 2in 

Diese Reaktion ist insofem tiberraschend, als Indium(I)- 
Verbindungen normalerweise zu In und Into dispropor- 
tionieren (Tuck, 1993). Andererseits ist die Bildung von 
InU-Verbindungen aus In I und Into bekannt. So wur- 
den die Verbindungen [NBu4]2[In2X6] (X = CI, Br, 
I) durch Reaktion von NBuaX mit den Halogeniden 
In+[InX4]- hergestellt und spektroskopisch charakte- 
risiert (Freeland, Hencher, Tuck & Contreras, 1976). 
,gdmlich wurden auch Addukte In2Xn(tmen)2 durch 
Umsetzung von Tetramethyl-ethandiamin (tmen) mit 
In[InX4] erhalten; in diesen Verbindungen liegen In - -  
In-Bindungen vor (Peppe & Tuck, 1984; Khan, Peppe 
& Tuck, 1984). Ein Ion [In2Brt] 2- mit In---In-Bindung 
liegt auch im In2[in2Br6] vor (Staffel & Meyer, 1987). 
Entsprechende Verbindungen, die [Ga2X6]2--Ionen ent- 
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halten, sind ebenfalls bekannt, z.B. [NEt4]2[Ga2CI6] 
(Brown & Hall, 1973), [NPr4]2[Ga2Br6] (Cumming, 
Hall & Wright, 1974), LiE[GaEBr6] (HSnle & Simon, 
1986), GaE[GaEI6] (Gerlach, HOnle & Simon, 1982), 
[HPPha]E[GaEX6] (Khan, Tuck, Taylor & Rogers, 1986). 
Eine Lrbersicht fiber metallorganische Verbindungen mit 
In--in-Bindungen gibt Uhl (1993). 

Im zentrosymmetrischen Anion von (1) (Fig.° 1) ist 
eine InPin-Bindung vorhanden, die 2,727 (1)A lang 
ist. Sie ist damit ~ihnlich wie im InE[InEBr6] (2,688 und 
2,716/~,; Staffel & Meyer, 1987), aber kiirzer als im 
InE[CH(SiMe3)2]4 (2,828/~; Uhl, Layh & Hiller, 1989) 
und im In2BraI(tmen)2 (2,775/~,; Khan, Peppe & Tuck, 
1984). 

2PPh + 

CI CI ]:- 
c, I 
cf  c' Cl] 

(1) 

CI 2 -  

I cl] CI--~-'CI [ .CH3CN 
CI J 

(2) 

2PPh + 

Im Beisein von PPhnC1 kann [PPh4]2[In2CI6] mit 
Schwefel oxidiert werden, wobei das Tetraphenyl- 
phosphonium-pentachloroindat(lll) eines der Produkte 
ist; es kristallisiert mit eingebautem Acetonitril: 

[In2C16] 2 -  + 2C1-  + 1/2S8 ~ [inC15] 2-  4- [In(S4)C13] 2 -  

Uber das Tetrasulfido-trichloro-indat haben wir an 
anderer Stelle berichtet (Bubenheim & Miiller, 1994). 
In (2) hat das Anion eine trigonal-bipyramidale 
Konfiguration (Fig. 2). Es steht damit im Gegen- 
satz zum tetragonalen [NEt4]2[InC15], in welchem es 
quadratisch-pyramidal ist (Brown, Einstein & Tuck, 
1969); als Ursache fiir den pyramidalen Aufbau wur- 
den Kristallpackungseffekte vermutet. Beim isoelektro- 
nischen [SnC15]--Ion wurde mit verschiedenen Ka- 
tionen bisher nur die trigonal-bipyramidale Struktur 
gefunden (Bryan, 1964; Ginzburg, Bokyi, Yanovsky, 
Struchkov, Setkina & Kursanov, 1977; Shamir, Luski, 
Bino, Cohen & Gibson, 1985); dies gilt auch fiir 
[PPh4][SnC15] (Miiller & Siekmann, 1995), obwohl die 
Packung der Tetraphenylphosphonium-Ionen Strukturen 
mit quadratisch-pyramidalem Anion begiinstigt, wenn 
das Verh/iltnis von Kationen zu Anionen 1:1 ist (Miiller, 
1980). Das eingebaute Acetonitril ist in zwei Lagen 
und zwei Orientierungen fehlgeordnet: wir finden vier 
Atome in fast gerader Linie mit halbbesetzten Lagen 
fiir die beiden endsfftndigen Atome und mit einem In- 
versionszentrum in der MiRe. Die Bindungsl~ingen (1,23 
und 1,28/~,) liegen zwischen den iiblichen Werten fiJr 

~ N -  (1,12/~) und C---C-Bindungen (1,5/~). Demnach 
sind statistisch je drei der vier Lagen besetzt, und die 
Methylgruppe kann sich am einen oder anderen Ende 
befinden. 

Sowohl in (1) wie in (2) sind die Kationen zu [PPI~]2- 
Paaren um je ein Inversionszentrum angeordnet, wobei 
sich drei Phenylgruppen des einen Ions drei Phenylgrup- 
pen des zweiten Ions auf Liicke gegeniiberstehen (Fig. 
3 und 4). Dies ist eine Anordnung, die in Tetraphenyl- 
phosphonium-Salzen h~iufig angetroffen wird, wenn 
zwei PPh~-Ionen auf ein Anion kommen (Miiller, Klin- 
gelh6fer, Eicher & Bohrer, 1984; Conradi, Bohrer, We- 
ber & Miiller, 1986). 

~ in. CI(3~~ ) 

CI(3) 1 CI(I) 

Fig. 1. Das [In2C1612--Ion mit Ellipsoiden der thermischen 
Schwingung (40% Aufenthaltswahrscheinlichkeit). 

~ C1(5) 

C 1 ( 3 ) ~  C1(4) 

C1(2) 

Fig. 2. Das [InCis]2--Ion mit Ellipsoiden der thermischen 
Schwingung (40% Aufenthaltswahrscheinlichkeit). 

Fig. 3. Stereoskopische Ansicht der Elementarzelle von (1). Punktiert: 
Verbindungslinie zwischen den P-Atomen in den [PPl~]2-Paaren. 



1 1 2 2  [ (C6Hs)4P]2[ In2C16]  U N D  [ ( C 6 H 5 ) 4 P ] 2 [ I n C I 5 ] . C H 3 C N  

In 
CI(1) 
C1(2) 
0(3) 
P 
C(H) 
C(12) 
C(13) 
C(14) 
C(t5) 
C(16) 
C(21) 
C(22) 
C(23) 
C(24) 

Fig. 4. Stereoskopisehe Ansieht der Elementarzelle von (2). Punktiert: 
Verbindungslinie zwischen den P-Atomen in den [-PPh~]2-Paaren. 
Von den vier gezeigten Atomlagen der AcetonitdlmolekSle sind 
statistiseh immer nur drei besetzt. 

M o  Ka Strahlung 

A = 0,71073 A 
Git terparameter  aus 25 

Ref lexen 
0 = 6 - 2 2  ° 
# = 1,410 m m  - I  
T = 300 (1) K 
Kristallpl~ittchen <0 ,3  m m  
Farblos 

Experimentelles 
Verbindung (1) 
Kristalldaten 
[(C6H5)4P]2[In2C16] 
Mr = 1121,08 
Trikl in 
PT 
a = 9,199 (3) A 
b = 10,278 (3) A 
c = 13,057 (3) A 

= 102,17 (2) ° 
/3 = 99,36 (3) ° 
7 = 92,69 (2) ° 
v = 1186,5 (6) A 3 
Z = I  
Dx = 1,569 M g  m -3 

T a b e l l e  1. Atomkoordinaten und Parameter ffir den 
iiquivalenten isotropen Temperaturfaktor (A2) f-~r (1) 

Datensammlung 
Enraf -Nonius  C A D - 4  

Dif f raktometer  
w-Abtas tung  
Absorpt ionskorrektur :  

empi r i sch  nach  ~p-Scans 
Tmin = 0,29, Tm~x = 0,36 

8318 gemessene  Reflexe 
4160 unabh~ingige Reflexe 
3452 beobachte te  Reflexe 

[I > 2o'(/)1 

Verfeinerung 
Verfeinerung auf  F 2 
R(F)  = 0,0319 
R(F z) = 0,0758 
S = 1,057 
4160 Reflexe 
262 Parameter  
starre C - - H - G r u p p e n  
w = 1/[or2(F 2) + (0,0496P) 2] 

mi t  P = (F  2 + 2F2)/3  

C(25) 
C(26) 
C(31) 
C(32) 
C(33) 
C(34) 
C(35) 
C(36) 
C(41) 
C(42) 
C(43) 
C(44) 
C(45) 
C(46) 

Uaq = (1/3)Ei~jUija~ af ai.aj. 
x y z U~q 

0,07874 (3) 0,43949 (3) 0,07189 (2) 0,0433 (I) 
0,1247 (1) 0,2153 (1) -0,00027 (9) 0,0696 (3) 
0,3273 (1) 0,5334 (1) 0,15458 (8) 0,0575 (2) 

-0,0238 (1) 0,4258 (1) 0,22894 (8) 0,0650 (3) 
0,44394 (9) 0,92059 (9) 0,71304 (6) 0,0358 (2) 
0,3944 (4) 0,7767 (3) 0,6056 (3) 0,0403 (7) 
0,4763 (4) 0,7484 (4) 0,5245 (3) 0,0471 (8) 
0,4321 (5) 0,6422 (4) 0,4405 (3) 0,060 (1) 
0,3049 (5) 0,5637 (4) 0,4340 (3) 0,067 (1) 
0,2228 (5) 0,5904 (5) 0,5134 (4) 0,073 (1) 
0,2660 (4) 0,6962 (4) 0,6004 (3) 0,062 (1) 
0,3389 (3) 1,0556 (4) 0,6828 (3) 0,0402 (8) 
0,3530 (4) 1,1771 (4) 0,7559 (3) 0,0493 (9) 
0,2719 (5) 1,2809 (4) 0,7327 (4) 0,062 (1) 
0,1787 (5) 1,2627 (5) 0,6361 (4) 0,065 (1) 
0,1643 (4) 1,1446 (5) 0,5627 (4) 0,064 (1) 
0,2438 (4) 1,0401 (4) 0,5854 (3) 0,0497 (9) 
0,6372 (3) 0,9710 (3) 0,7248 (2) 0,0375 (7) 
0,6819 (4) 1,0934 (4) 0,7067 (3) 0,0491 (9) 
0,8305 (4) 1,1305 (4) 0,7157 (3) 0,059 (1) 
0,9347 (4) 1,0454 (5) 0,7437 (3) 0,057 (1) 
0,8911 (4) 0,9245 (5) 0,7602 (3) 0,062 (1) 
0,7425 (4) 0,8858 (4) 0,7514 (3) 0,056 (1) 
0,4003 (3) 0,8741 (3) 0,8304 (3) 0,0387 (7) 
0,3060 (4) 0,9444 (4) 0,8900 (3) 0,0463 (8) 
0,2671 (4) 0,8989 (4) 0,9752 (3) 0,055 (1) 
0,3216 (4) 0,7866 (4) 1,0023 (3) 0,0519 (9) 
0,4155 (5) 0,7179 (4) 0,9437 (3) 0,058 (1) 
0,4541 (4) 0,7601 (4) 0,8574 (3) 0,055 (1) 

Tabelle 2. BindungsabsEmde (~) und -winkel (°) in (1) 
In---In i 2,727 (1) P---C(11) 1,794 (4) 
In---Cl(1) 2,384 (1) P---C(41) 1,797 (3) 
In---Cl(3) 2,419 (1) P----C(31) 1,801 (3) 
In---Cl(2) 2,424 (1) P---C(21) 1,802 (3) 

Cl(1)---ln--Cl(2) 100,51 (5) C(1 I)---P---C(41) 107,0 (2) 
CI(1)---In--CI(3) 104,30 (5) C(I I)----P---C(31) 108,8 (2) 
C1(3)--In----C1(2) 99,85 (5) C(41)---P---C(31) 112,9 (2) 
Cl(l)--in--In i 114,05 (4) C(1 I)---P----C(21) 109,1 (2) 
Cl(2)---In---In i 118,50 (4) C(41)----P---C(21) 110,8 (2) 
Cl(3)--In~In i 117,14 (4) C(31)----P---C(21) 108,2 (2) 

Symmetriebezeichnung: (i) - x ,  1 - y, - z .  

Ri.t = 0,0275 
0max = 25 ° Verbindung (2) 
h = - 1 0  --~ 10 Kristalldaten 
k = - 1 2 - - *  12 
l = - 1 5  ~ 15 [(C~Hs)4P]2[InC15].CH3CN M o  K a  Strahlung 

2 KontroUreflexe Mr = 1011,93 A = 0,71073 A 
Trikl in Gi t terparameter  aus 24 

H~iufigkeit: 60 min  
P 1 Ref lexen 

Intensi t~tsschwankung:  a = 10,093 (2)/~, 0 = 7 - 1 4  ° 

3,9% b = 11,018 (3) A, # = 0,902 m m  -1 
c = 22,133 (4) ti, T = 299 (2) K 
a = 96,03 (2) ° dreieckiges  
/3 = 95,25 (2) ° Kristallpl~ittchen <0 ,3  m m  

( A / O r ) m a x  "- 0'002/~-3__ 3' = 107,34 ( 2 ) ° 3  Farblos 
A p m u  = 0,807 e /~-3 V = 2316,8 (9) 
Apmm = - 0 , 6 3 7  e Z - 2 
Ext inkt ionskorrektur :  keine Dx = 1,451 M g  m -  3 
Atomformfak to ren  aus 

International Tables for 
Crystallography (1992, Datensammlung 
Bd. C, Tabelle 4.2.6.8 und Enraf-Nonius  CAD-4  Rim = 0,0092 
6.1.1.4) Dif f raktometer  0max = 25,0 ° 
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w-Abtastung 
Absorptionskorrektur: 

empirisch nach ~p-Scans 
Train = 0,86, Tm~x = 0,89 

8795 gemessene Reflexe 
8108 unabh~gige Reflexe 
7095 beobaehtete Reflexe 

[I > 2a(/)] 

h = - l l - - ~  11 
k = - 1 3  ~ 13 
1 = - 1  ---*26 
2 Kontrollreflexe 

H/iufigkeit: 60 min 
Intensi~'tsschwankung: 

4,2% 

Verfeinerung 
Veffeinerung auf F 2 
R(F) -- 0,0297 
R(F 2) = 0,0762 
S = 1,075 
8108 Reflexe 
564 Parameter 
starre CmH-Gruppen 
w = l/[(:r2(Fo 2) + (0,044P) 2 

+ 1,111P] 
mit P = (Fo 2 + 2F~)/3 

(A/o')max = 0,135 
Apmax = 0,720 e A, -3 
Apmi~ = -0 ,457 e A -3 
Extinktionskorrektur: keine 
Atomformfaktoren aus 

International Tables for 
Crystallography (1992, 
Bd. C, TabeUe 4.2.6.8 und 
6.1.1.4) 

Tabelle 3. Atomkoordinaten und Parameter far den 
?iquivalenten isotropen Temperaturfaktor (/~,2)far (2) 

U'aq = (1/3)~i~)Uija i a~ ai.a). 

x y z U~q 
In 0,33422 (2) 0,02187 (2) 0,238645 (8) 0,03987 (7) 
CI(I) 0,23077 (9) 0,07623 (8) 0,14216 (3) 0,0636 (2) 
C1(2) 0,42730 (9) -0,02031 (8) 0,34104 (4) 0,0693 (2) 
C1(3) 0,22173 (8) -0,20521 (6) 0,20658 (4) 0,0565 (2) 
C1(4) 0,56821 (8) 0,09958 (8) 0,21228 (4) 0,0633 (2) 
C1(5) 0,23044 (9) 0,16027 (8) 0,29605 (4) 0,0652 (2) 
C(1) 0,5259 (8) 0,9549 (6) 0,4931 (3) 0,117 (2) 
N 0,5707 (9) 0,8656 (11)  0,4771 (4) 0,149 (5) 
P(11)  -0,07452 (7) 0,66741 (6) 0,40350 (3) 0,0435 (2) 
C(111) 0,0688 (3) 0,6111 (3) 0,3864 (1) 0,0459 (6) 
C(121) 0,1951 (3) 0,6956 (3) 0,3763 (1) 0,0527 (7) 
C(131) 0,3045 (4) 0,6504 (3) 0,3636 (1) 0,0630 (8) 
C(141) 0,2902 (4) 0,5219 (4) 0,3625 (1) 0,0685 (9) 
C(151) 0,1669 (4) 0,4379 (3) 0,3736 (1) 0,0660 (9) 
C(161) 0,0560 (4) 0,4809 (3) 0,3856 (1) 0,0563 (7) 
C(211) -0,0251 (3) 0,7669 (2) 0,4773 (1) 0,0481 (6) 
C(221) -0,1170 (4) 0,8274 (3) 0,4995 (2) 0,0617 (8) 
C(231) -0,0873 (5) 0,8935 (3) 0,5580 (2) 0,073 (1) 
C(241) 0,0330 (5) 0,9017 (3) 0,5937 (2) 0,076 (1) 
C(251) 0,1273 (4) 0,8453 (3) 0,5720 (2) 0,076 (1) 
C(261) 0,0963 (4) 0,7757 (3) 0,5134 (1) 0,0608 (8) 
C(311) -0,2246 (3) 0,5324 (3) 0,4075 (1) 0,0487 (6) 
C(321) -0,2747 (3) 0,5077 (3) 0,4622 (1) 0,0549 (7) 
C(331) -0,3908 (4) 0,4011 (3) 0,4623 (2) 0,0681 (9) 
C(341) -0,4528 (4) 0,3205 (3) 0,4095 (2) 0,0706 (9) 
C(351) -0,4002 (4) 0,3444 (3) 0,3556 (2) 0,076 (I) 
C(361) -0,2875 (4) 0,4506 (3) 0,3540 (2) 0,0692 (9) 
C(411) -0,1273 (3) 0,7494 (2) 0,3441 (1) 0,0451 (6) 
C(421) -0,0447 (3) 0,7926 (3) 0,2993 (1) 0,0531 (7) 
C(431) -0,0911 (4) 0,8556 (3) 0,2552 (2) 0,0622 (8) 
C(441) -0,2174 (4) 0,8776 (3) 0,2558 (2) 0,0665 (9) 
C(451) -0,2995 (4) 0,8368 (4) 0,2999 (2) 0,074 (1) 
C(461) -0,2562 (3) 0,7720 (3) 0,3436 (2) 0,0654 (8) 
P(22) 0,71497 (7) 0,43798 (7) 0,08456 (3) 0,0428 (2) 
C(ll2) 0,6006 (3) 0,4894 (2) 0,1311 (l) 0,0414 (6) 
C(122) 0,5379 (4) 0,4109 (3) 0,1725 (1) 0,0586 (8) 
C(132) 0,4440 (4) 0,4453 (3) 0,2066 (2) 0,0691 (9) 
C(142) 0,4152 (4) 0,5577 (3) 0,2010 (2) 0,0660 (9) 
C(152) 0,4781 (3) 0,6363 (3) 0,1607 (1) 0,0602 (8) 
C(162) 0,5694 (3) 0,6018 (3) 0,1250 (1) 0,0485 (6) 
C(212) 0,6172 (3) 0,3041 (3) 0,0284 (1) 0,0467 (6) 
C(222) 0,6847 (4) 0,2589 (3) -0,0170 (1) 0,0623 (8) 
C(232) 0,6106 (5) 0,1537 (4) -0,0593 (2) 0,075 (1) 
C(242) 0,4718 (5) 0,0936 (3) -0,0569 (2) 0,077 (1) 
C(252) 0,4055 (4) 0,1378 (3) -0,0124 (2) 0,0731 (9) 

C(262) 0,4777 (3) 0,2418 (3) 0,0306 (1) 0,0568 (7) 
C(312) 0,8352 (3) 0,3894 (3) 0,1341 (1) 0,0523 (7) 
C(322) 0,9135 (5) 0,4762 (4) 0,1845 (2) 0,091 (1) 
C(332) 1,0100 (5) 0,4420 (5) 0,2221 (2) 0,107 (2) 
C(342) 1,0234 (5) 0,3224 (5) 0,2114 (2) 0,092 (1) 
C(352) 0,9424 (5) 0,2350 (5) 0,1639 (2) 0,088 (1) 
C(362) 0,8479 (4) 0,2685 (4) 0,1243 (2) 0,0677 (9) 
C(412) 0,8052 (3) 0,5692 (3) 0,0464 (1) 0,0471 (6) 
C(422) 0,7671 (3) 0,5702 (3) -0,0153 (1) 0,0598 (8) 
C(432) 0,8319 (4) 0,6759 (4) -0,0430 (2) 0,074 (1) 
C(442) 0,9310 (4) 0,7787 (4) -0,0101 (2) 0,072 (1) 
C(452) 0,9705 (4) 0,7794 (4) 0,0501 (2) 0,083 (1) 
C(462) 0,9086 (4) 0,6743 (4) 0,0789 (2) 0,076 (1) 

Tabelle 4. Bindungsabstfinde (A) und -winkel (o) in (2) 
111-421(1) 2,499 (1) 
In---Cl(2) 2,515 (1) 
In--Cl(3) 2,416 (1) 
In--Cl(4) 2,409 (1) 
In--Cl(5) 2,415 (1) 
C(I)--N 1,23 (1) 
C(1)--C(I i) 1,28 (1) 

CI(1)--In--CI(2) 174,74 (3) 
CI(1)--In---CI(3) 91,71 (4) 
CI(I)---In--CI(4) 92,17 (4) 
CI(1)---In----CI(5) 88,73 (3) 
C1(2)---In---C1(3) 91,05 (4) 
CI(2)--In---CI(4) 90,81 (4) 
CI(2)---In----CI(5 ) 86,01 (3) 
CI(3)---In---CI(4) I 13,87 (3) 
CI(3)--In---CI(5) 124,24 (3) 
CI(4)--In----CI(.5 ) 121,83 (4) 
N---C(1)----C(I') 176,6 (1) 

P(11)--C(111) 1,791 (3) 
P(11)--C(311) 1,796 (3) 
P(11)--C(411) 1,799 (3) 
P(ll)---C(21 I) 1,808 (3) 
P(22)----C(I 12) 1,788 (3) 
P(22)----C(212) 1,793 (3) 
P(22)---C(312) 1,797 (3) 
P(22)---C(412) 1,801 (3) 
C(lll)---P(ll)---C(211) I08,1 (1) 
C(III)---P(II)---C(311) 109,2 (I) 
C(111)---P(ll)----C(411) I12,2 (I) 
C(211y----P(II)---C(311) 109,0 (I) 
C(211)--P(11)--C(411) 112,5 (1) 
C(311)--P(11)---C(411) 105,7 (1) 
C(112)---P(22)---C(212) 110,4 (1) 
C(112)----P(22)--C(312) 107,5 (1) 
C(112)---P(22)--C(412) 108,8 (1) 
C(212)--P(22)--C(312) 109,2 (1) 
C(212)--P(22)---C(412) 109,4 (1) 
C(312)---P(22)-42(412) 111,5 (2) 

Symmetriebezeichnung: (i) 1 - x, 2 - y,  1 - z. 

Datensammlung  und Git terverfeinerung:  Enraf -Nonius  CAD-  
4 MeBprogramm.  Datenredukt ion:  XCAD-4 (Harms,  1987). 
l_,6sung der  Struktur  mi t  P rogramm:  SHELXS86 (Sheldrick,  
1985). Verfeinerung der  Struktur  mi t  P rogramm:  SHELXL93 
(Sheldrick,  1993). Ze ichenprogramm:  ORTEX (McArdle ,  
1994), SCHAKAL (Keller, 1988). P r o g r a m m  zur Berechnung  
der  geomet r i schen  Daten und zur  Ers te l lung der  Tabellen: 
SHELXL93. 

Dem Fonds der Chemischen Industrie danken wir far  
gew~ihrte Unterstiitzung. 

Die Listen der Struktuffaktoren, anisotropen Verschiebungsparameter, 
H-Atom Koordinaten, und vollst~indigen geometrischen Daten sind bei 
der IUCr (Aktenzeichen: SE1075) hintedegt. Kopien sind erh~iltlich 
durch: The Managing Editor, International Union of Crystallography, 
5 Abbey Square, Chester CH1 2HU, England. 
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Abstract 
The crystal structure of tetramethylammonium dichloro- 
stannate, [(CH3)4N][SnC12(C6H5)3], consists of non- 
interacting ammonium cations and trans-C3SnC12 
trigonal-bipyramidal stannate anions. 

Comment 
The Sn atom of the title compound (I) lies on the 
rotation axis and the Sn---C1 bond lengths are equal 
[Sn---C1 2.598 (1)A]; the bond is lengthened relative 
to the Sn--C1 bond in the parent lriphenyltin chloride 
Lewis acid [Sn---CI 2.354 (1) and 2.356 (1)A (Tse, Lee 
& Gabe, 1986)]. 
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The dichlorotriphenylstannate ion retains its stereo- 
chemical integrity in solution, as inferred from the so- 
lution NMR spectrum of the tetraethylammonium salt 
(Holecek, Nadvomik, Handlir & Lycka, 1983). The 
phenacyltriphenylarsonium salt shows two inequiva- 
lent Sn----CI bond distances [2.573 (7) and 2.689 (6) 
(Harrison, Molloy, Phillips, Smith & Crowe, 1978)]. 
The dibromotriphenylstannate ion also displays trans 
trigonal-bipyramidal coordination at the Sn atom [Sn-- 
Br 2.7512(9) and 2.7908 (7) A] in the tetraethyl- 
ammonium salt (Wharf & Simard, 1991). 

C4 
C3 

~ ~ 1  o C5 ~CC~10t~C8 ~ 

Twofold axis 

Fig. 1. Atomic labelling scheme for tetramethylammonium dichlorolri- 
phenylstannate. Displacement ellipsoids are plotted at the 30% 
level. 

Experimental 

Tetramethylammonium chloride was heated with an equimolar 
amount of tfiphenyltin chloride in ethanol. Slow cooling of the 
filtered solution gave crystals of the title salt. 

Crystal data 

[(CH3)4N][SnC12(C6H5)3] Mo Ka  radiation 
Mr = 495.06 A = 0.71073/~ 
Monoclinic Cell parameters from 25 
C2 reflections 
a = 14.648 (2)/~ 0 = 10-12 ° 
b = 9.8802 (5)/~, # = 1.396 mm -~ 
c = 10.900 (1) A T = 300 K 

= 134.984 (3) ° Irregular 
V = 1115.7 (2 )~3  0.21 x 0.14 x 0.14 mm 
Z = 2 (0.16 mm radius) 
Dx = 1.474 Mg m -3 Colorless 
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