ZUSCHRIFTEN

nen orangebraunen Losung langsam im Vakuum entfernt. Es
entsteht [(Cp*Al),Sb,] 2 [Gl. (b)] als orangebraune hexagonale
Kristallstiibchen. Die Reaktion verlduft nicht stéchiometrisch
zu 2 und /Bu,Sb; es entsteht neben 2 elementares Antimon und
weitere Zersetzungsproduktel! 3!,
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(tBuSb), zersetzt sich dabei unter Eliminierung von 7Bu-
Gruppen, wie es bereits bei der Darstellung dieser Verbindung
sowie beim Erwirmen von (1BuSb)s beobachtet wurde!*5!.

Im 'H- und 3C-NMR-Spektrum von 2 erkennt man lediglich
Signale des Cp*-Liganden. Das Massenspektrum zeigt als
schwerstes Ion den Molekiilpeak mit korrekter Isotopenvertei-
tung und mit 20% relativer Intensitdt. Daneben treten Frag-
mentierungen auf. Die Elementaranalyse bestitigt die Zusam-
mensetzung von 2.

Das Rontgenbeugungsexperiment von 2 liefert ein Modell,
dessen Schweratomlagen mit der in Gleichung (b) dargestellten
Atomanordnung konsistent ist!* 7,

Die Reaktion von [(Cp*Al),] mit elementarem Phosphor
fithrt zu [P,(Cp*AlD)]"*. Bei der Bildung von 2 fungiert (1BuSb),
als Antimonquelle. Mit elementarem Antimon reagiert
[(Cp*Al),] nicht.

Experimentelles

1: Eine Losung aus {(Cp*Al),] (0.16 g, 0.25 mmol) und Ph,SiF, (0.66 g, 3 mmol)
wird 3 d in Toluol (60 mL) unter RiickfluB erhitzt und dann langsam auf Raumtem-
peratur abgekithit. Dabei erhilt man 1 {0.21 g, 0.22 mmol, 88%) als farblose,
dreieckige Kristalle.

1: Schmp. 292 °C; 'H-NMR (400 MHz, C,Dy, 25°C, TMS): 6 =1.83 (s, C;Me;.
60 H), 7.02-7.95 (m, C,H,, 20H); *C-NMR (100 MHz, C.D, 25°C, TMS):
0 =11.4(s, C;Mes), 115.5 (s, CsMes), 131.4 (s, ortho-Aren-C), 132.1 (s, para-Aren-
C), 134.7 (s, meta-Aren-C), 136.3 (s, Si-C); IR (Csl): #[cm™!] =1261 st, 1152 st,
1094 sst, 1028 st, 998 st, 799 sst, 729 sst, 700 sst, 636 st, 599 st, 465 sst, 370 sst,
310 sst. 273 st; Massenspektrum (EI, m/z (%)): 953 (10) [M * — Cp*], 525 (100)
(M*{2 — F], 181 (15) {Cp*AIF], 162 (80) [Cp*Al]. Korrekte Elementaranalyse.
2: [(Cp*Al),](0.16 g, 0.25 mmiol) wird in Toluol (40 mL) vorgelegt und eine Ldsung
von (tBuSb), (0.18 g, 0.25 mmol) in Toluo! (20 mL) zugetropft. AnschlieBend wird
6 h auf 60°C erwdirmt, wobei sich die Losung orangebraun verfirbt. Danach wird
das Losungsmittel langsam im Vakuum entfernt. Man erhilt 2 (0.16 g, 0.22 mmol,
65% bezogen auf eingesetztes [(Cp*Al),]) als orangebraune Kristalle.

2: Zersetzung bei 199 °C; "H-NMR (250 MHz, C,Dq, 25°C, TMS): § = 2.07 (s,
C;Me,); *C-NMR (63 MHz, C,D,, 25°C, TMS): 6 =11.9 (s, C,Me;), 116.1 (s,
CsMe;); IR (Csl): f{em™'] =1261 st, 1146st, 1098 sst, 1022 sst, 800 sst, 751 s,
726's, 697 s, 588 s, 447 sst, 405 st; Massenspektrum (EI, m/z (%)): 730 (20) [M *],
568 (20) [M* — Cp*Al]. 406 (25) [M * — 2Cp*All, 162 (100) [Cp*Al]. Korrekte
Elementaranalyse.
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Berichtigung

In der Zuschrift “Stabile 1:1-Addukte aus Iodacetylenen und
Iodid-Ionen: Ionenpaarspannung als zusitzliche Triebkraft?”
von R. WeiB3 et al. (Angew. Chem. 1995, 107, 483) enthilt die
Reaktionsgleichung der Synthese von 4 und 5 Fehler. Die
richtige Gleichung ist:
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