(|30:CHs

N’I\S(CFa)z
cnd

(20)
® O
(RO\P, ¢ (RO) P, CHj
c)"-l\c - N-N
RO, O:R RO, C CO2R
(21) (22)

spricht die Méglichkeit, die Vorstufe (21) durch Cycloaddi-
tion abzufangen. Als wir Trimethylphosphit und Phenyliso-
cyanat in Benzol langsam mit Azodicarbonsiure-dimethyl-
ester versetzten, lieBen sich 849, (17) fassen; die Reaktion
passiert wohl eine (/6) analoge Zwischenstufe mit OCHj statt
CgHs am Phosphor.
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Kristallstruktur von Pentacarbonyl(2,3-diphenyl-
cyclopropenyliden)chrom(o)

Von G. Huttner, S. Schelle und 0. S. Mills(*)

Wir bestimmten die Kristallstruktur des vor kurzem von
Ofelet] dargestellten Pentacarbonyl(2,3-diphenylcyclopro-
penyliden)chrom(0), um zur Kldrung der ungew8hnlichen
Bindungsverhiltnisse in diesem auBerordentlich stabilen
Komplex beizutragen.

Die Verbindung kristallisiert triklin in der Raumgruppe P1
(CLNr. 2)mita=13.31,b=9.25,c =993 A; 0 = 91.3, =
104.2, v = 129.2°%; dper = 1.423, dgem = 1.427 gem—3; Z = 2.
1976 Reflexintensititen wurden mit einem automatischen
Weissenberg-Diffraktometer (Fa. Stoé; Mogg,: A = 0.71069
A) gemessen. Die Struktur konnte mit konventionellen
Patterson- und Fourier-Methoden bestimmt werden (5}, Nach
zum Teil anisotroper Verfeinerung betrigt der Ubereinstim-
mungsfaktor gegenwirtig R = 0.086.
Pentacarbonyl(2,3-diphenylcyclopropenyliden)chrom(o) st
der erste einkernige Carbenkomplex, in dem der Carbenligand
nicht durch ein Heteroatom stabilisiert wird. Das Chrom-
atom ist oktaedrisch koordiniert (Abb. 1). Fiinf Oktaeder-
ecken werden von CO-Gruppen besetzt (Cr—Cco 1.88 bis
1.92 A, C-0 1.10-1.15 A), die sechste vom 2,3-Diphenyl-
cyclopropenyliden-Rest. Der Abstand vom Chrom zum
Carbenkohlenstoff ist mit 2.05 + 0.01 A wesentlich kiirzer als
fiir eine Cro—C(sp?)-Einfachbindung zu erwarten wire
(2.21 A)12 ynd weist auf einen erheblichen Doppelbindungs-
anteil in dieser Bindung hin.

Die Abstinde C2—C21 und C3—C31 (Abb. 1) sind etwas kiir-
zer als ein C(sp2)—C(sp2)-Einfachbindungsabstand (1.48 A) (3),
Einer der Phenylringe liegt in der Ebene des dreigliedrigen
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Abb. 1. Kiristallstruktur von Pentacarbonyl(2,3-diphenylcyclopropen-
yliden)chrom(p).

Rings, der andere ist — vermutlich wegen der AbstoBung der
Phenyl-ortho-Wasserstoffatome — um 7.5 ° aus dieser Ebene
herausgedreht.
Der Mittelwert der C—C-Absténde im Dreiring unterscheidet
sich nicht wesentlich von dem im aromatischen Triphenyl-
cyclopropenylium-Kation (1.37 A)[4), Wahrend jedoch alle
Abstinde im aromatischen dreigliedrigen Ring innerhalb der
Fehlergrenzen gleich sind, findet man im Komplex etwas
unterschiedliche Bindungsliingen fiirr C1-C2, C1-C3 einer-
seits und C2—C3 andererseits. Dieser Unterschied ist wahr-
scheinlich signifikant und deutet auf eine geringfiigige Ver-
zerrung des Rings zu einem Cyclopropensystem hin. Diese
Beobachtung ist mit der Annahme eines Doppelbindungs-
anteils in der Bindung Cr—Cl1 in Einklang.
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Xe(OTeF;s),, Xenon-bis(pentafluoro-
orthotellurat)

Von F. Sladky[*]

Xenondifiuorid reagiert mit der #quimolekularen Menge Pen-
tafluoro-orthotellursiure (1] unter HF-Abspaltung quantitativ
zu Fluoroxenon-pentafluoro-orthotellurat, FXeOTeF; (2],
Mit einem etwa fiinffachen UberschuB an HOTeFs wird
auch das zweite Fluoratom durch eine FsTeO-Gruppe ersetzt.

XeF;+ 2 HOTeFs — 2 HF + Xe(OTeFs),
(1)
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