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Ein neuartiger Methylidyn-nonacarbonyltrikobalt-Clusterkomplex, (CO),Co3C - OCOCH,, wur- 
de durch Reaktion von L~[CO,(CO),~] mit CH,COBr in benzoliscber Losung dargestellt. Die 
Struktur wurde durch Rontgenanalyse bestimmt. Kristalldaten: Raumgruppe P 1; a = 13.997(10), 
b = 8.579(5), c = 8.117(7)A; a = 112.20(5)”, j = 102.16(5)”, 7 = 76.44(4)”; Z = 2; R = 0.055. 
Das Molekiil besteht aus dem tetraedrischen Methylidyn-nonacarbonyltrikobalt-Cluster 
(CO),Co3C -, und dem Acetoxy-Liganden -OCOCH,, der an das )I,-Kohlenstoffatom des 
Clusters gebunden ist. Der Komplex ist das erste Methylidyn-nonacarbonyltrikobalt-Derivat mit 
einer p3-C- 0 - C-Bindung. 

Preparation, Properties, and Molecular Structure of p3-(Acetoxymethylidyne)-cyclo-tris(triceryl- 
cobalt)(J Co - Co), (CO)&03C - OCOCH3 

A novel methylidyne-nonacarbonyltricobalt cluster complex, (CO)&o,C -OCOCH,, has been 
prepared in benzene solution by reaction of L~[CO,(CO)~~] with CH,COBr. The structure has 
been determined by X-ray analysis. Crystal data: Space group P 1; a = 13.997(10), b = 8.579(5), 
c = 8.1 17(7) A;  a = 112.20(5)”, /3 = 102.16(5)”, y = 76.44(4)”; Z = 2; R = 0.055. The molecule 
crinsists of the tetrahedral methylidyne-nonacarbnyltricobalt cluster (CO),Co3C - and the 
acetaxy ligand -OCOCH,, which is bound to the p,-cluster carbon atom. The complex is the 
firrt methyldyne-nonacarbnyltricobalt derivative with a p2-C - 0 - C bond. 

Seit der Synthese der ersten Methylidyn-nonacarbonyltrikobalt-Clusterverbindun& 
(CO),Co,C-CH3, im Jahre 1958 I)  und ihrer Rontgenstrukturanalyse’) ist eine Vielzahl 
von Komplexen der allgemeinen Zusammensetzung (CO)9C03C - R (R = Alkyl, Aryl, 
Carboxyl, Halogen, etc.) bekannt geworden 3 - 6 ) .  Uber die Darstellung von Clustersystemen 
der Form (CO),Co,C - OL mit L = BX,N(C2H&, AIX2N(C2H5)3, Ti(C5H5)2C1 
(X -- Halogen) sowie deren rontgenographischen Strukturuntersuchungen wurde in 

” R. Markhy. J .  Wender, R. A.  Friedel, F .  A .  Cotron und H .  W. hernberg, J. Arner. Chern. Soc. 80, 
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P.  W Surron und L. F. Dahl, J. Arner. Chem. Soc. 89,261 (1967). 

’) G .  Bor, L .  Markd und B.  Marko, Chem. Ber. 95, 333 (1962). ’’ B. R. Peniold und B.  H .  Robinson, ACC. Chem. Res. 6,73  (1973). 
’) G. Phlyi, F. Piacenti und L. Marko, Inorg. Chim. Ada, Rev. 4, 109 (1970). 
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Literaturzitare), Verlag Chemie, Weinheim 1973. 
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letzter Zeit von uns7-11) und mit L = BHzN(CzH5)3’2*13), Si(CH,), 1 3 * 1 4 ) ,  Si(C6H,), 13), 

SiCI, Is), SiCI,CH, Is), Si(C6H5)2Co(C0)4 von anderen mehrfach berichtet. Die Mole- 
kule bestehen aus einem tetraedrischen Co&-Cluster, an dessen p,-Kohlenstoffatom 
ein Rest R oder eine 0 - L Gruppe gebunden ist. 

Ferner wurden Beispiele fur Verbindungen (CO),Co,M(R) bekannt, in denen das p3- 
Kohlenstoffatom des Methylidyn-Clusters durch ein Atom M eines anderen Hauptgruppen- 
elementesersetzt ist:(CO)gCo,B-N(C,H5), 8),(CO)gCo,AI ‘7),(CO),Co,Si- Co(CO), 
(CO)gCO3Ge-C6H, ”), (co)gc0,P=s20’, (C0)9Co3P-Rz1’, (co)gcO~s22-24), 
(co)gCO,% 2 5 ) .  

Einige dieser Elemente (B, Al, Si) kommen somit sowohl in Verbindungen 
(CO)9Co,C- OL vor, wo sie an das Sauerstoffatom gebunden sind, als auch in Verbin- 
dungen (CO),Co,M(R), in denen sie in den Cluster selbst eingebaut sind. Im Rahmen dieser 
Untersuchungen interessierte uns nun, ob sich das Element Kohlenstoff entsprechend 
verhalt, d. h. ob a u k r  den bekannten Verbindungen des Typs (CO)9Co,C - R auch solche 
vom Typ (CO)9C03C- OC - existieren. 

Eine bewiihrte Methode zur Darstellung von Verbindungen des Typs (CO)9C03C - OL 
ist die Reaktion von CO,(CO)~ mit den entsprechenden Elementhalogeniden bzw. deren 
Derivaten. Dabei fiihrt offenbar eine primare Lewis-Saure-Base- Wechselwirkung zwischen 
dem Elementhalogenid und dem Sauerstoffatom einer Briickencarbonylgruppe von 
Co2(CO), zur Knupfung einer 0-Element-Bindung und bestimmt damit den weiteren 
Reaktion~verlauf’~ *@. Fur Halogenkohlenwasserstoffe ist dieser Reaktionsweg wegen 
der fehlenden Lewis-Aciditat nicht moglich. 

Eine weitere Methode zur Darstellung von (CO),Co,C - OL-Verbindungen stellt die 
Reaktion des Decacarbonyltrikobalt-Monoanions [Co,(CO),,] - 27) mit (CH3),NBH2J 
oder R,SiCI dar, die zu den Clusterkomplexen (CO)9C03C - OBH,N(CH,), bzw. 
(CO)9C03C - OSiR3 fiuhrt ”). Es erschien uns daher erfolgversprechend, durch Umsetzung 
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dieses Anions, in dem die (CO)9C03C -0-Struktur bereits vorgebildet ist, mit einem 
Kohlenstoffmonohalogenid zu einer (CO)9C03C - OC-Gruppierung zu gelangen. Wir 
wlhlten als Reaktionspartner Acetylbromid, CH,COBr, das am positivierten C-Atom 
nucleophil leicht angreifbar ist und unter Halogenidabspaltung mit Li[Co,(CO),,] 
reagieren sollte. 

Darstellung und Eigenschafteo von CJ-(Acetoxymethylidyn)-cyclo-tris- 
(tricarbonykobalt)(3 Co - Co) 

Setzt man Li[Co3(CO),,] mit CH,COBr im Verhaltnis 1 : 1 in Benzol bei Raumtempe- 
ratur um, so entsteht unter LiBr-Abspaltung (CO)&o,C - OCOCH,, eine tiefdunkelrote 
bis schwane, luftstabile Substanz. 

Das IR-Spektrum (Tab. 1) zeigt die fur Methylidyn-nonacarbonyl-trikobalt-Cluster- 
verbindungen charakteristischen 4 v(C - 0)-Valenzschwingungen 3.  ’’- im Bereich 
endstandiger Carbonylgruppen (2103, 2050, 2037, 2021 cm- ’) und eine v(C -0)-Bande 
bei 1768 cm-’, die der Carbonylgruppe des Acetylrestes zuzuordnen ist und erwartungs- 
gemal3 gegenuber Acetylbromid selbst langwellig verschoben ist. 

Tab. 1. Zusarnmenstellung der IR-Banden (crn- ’) von (C0)&o3C - OCOCH’ 
(KBr-PreDling, 4ooo- 250 cm- ’) 

2930 (sschw) 1768 (m) 844 (st) 505 ( s t )  
2103 (m)bl 1369 (m) 728 (m) 477 (rn) 
2050 (sst)b) 1190 (schw) 637 (st) 440 (schw) 
2037 (sst)b’ 1082 (sst) 591 (m) 390 (rn) 
2021 (st)b’ loo0 (m) 533 (st) 

sst = sehr stark, st = stark, m = mittel, schw = schwttch, sschw = sehr schwach. 
b, n-Pentanlosung. 

Im ‘H-NMR-Spektrum beobachtet man das gegenuber CH3COBr (6 = 2.58 ppm) 
zu hoherem Feld verschobene Signal der Methylprotonen bei 2.03 ppm (in Benzol). Wie 
der Vergleich mit dem entsprechenden Signal. im Essigsiiure-athylester (1.93 ppm) ver- 
deutlicht, beeintluDt die (CO)9C03C-Gruppierung die elektronische Umgebung der 
Methylgruppe nicht nennenswert. 

Das Massenspektrum zeigt den Molekulpeak und den bei Methylidyn-nonacarbonyl- 
trikobalt-Verbindungen ublichen schrittweisen Verlust dmtlicher Carbonylgruppen 
bis zum Cluster-Ion [Co3C]’ sowie dessen Abbau bis zu [Co,]’ 7*12 .32 -37 !  Eine 
weitere Fragmentierungsreihe geht von [(CO),Co,] + aus (Tab. 2). 

’” H! T. Dent, L. A .  Duncanson, R .  G.  Guy, H .  W B. Reed und B. L. Shaw, Proc. Chern. SOC. London 
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30) P. J. Kim und N .  Hagihara, Bull. Chem. SOC. Japan 41, 1184 (1968). 
311 G. Bor, B. Markb und L. Markd, Acta Chim. Acad. Sci. Hung. 27, 395 (1961). 
”) M. 1. Bruce, Org. Mass. Spectrom. 1,687 (1968). 
J 3 )  M .  J .  Mays und R. N .  F. Simpson, J. Chem. Soc. A 1968, 1444. 
.w B .  H. Rohinsofl und I+! S. Tham, J. Chem. SOC. A 1968, 1784. 

“I R.  D. Johnston, Adv. Inorg. Chern. Radiochem. 13,471 (1970). 
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1961, 169. 
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Tab. 2. Fragmentierungsschema von (CO),Co,C - OCOCH, a. b.cl 

Zuordnung rel. Intensitat 
I: %I mle 

500 0.6 (CO),Co,COC(O)CH: 
412 78.9 (CO),Co,COC(O)CH; 
444 49.9 (CO),Co,COC(O)CH: 
429 0.8 (Co)9co; 

401 3.0 (c0)uCo: 
416 30.1 (CO)~CO~COC(O)CH: 

388 25.6 (CO),Co,COC(O)CH: 
373 13.0 (co),CO; 
360 39.5 (CO),Co,COC(O)CH: 

332 58.3 (CO),Co,COC(O)CH: 

304 55.5 (CO),Co,COC(O)CH: 
289 22.8 (co),Co: 
276 39.8 (CO)Co,COC(O)CH: 

248 57.8 Co,COC(O)CH : 

345 36.6 (co),co: 

317 28.3 (co),co; 

26 1 28.7 (co),co: 

233 37.0 c o 3 c o c ( o )  + (C0)So: 
205 38.6 c o 3 c o +  (c0)Co: 

177 45.6 CO .I 
146 12.4 CO,!CO 
130 4.3 CO,!C+ 
118 41.7 Co ; 

189 6.3 C0.f' 

Ionisierungsenergie 70 eV, 1 mA Emission, DirekteinlaB. 
Enthalten sind alle geradzahlig auf- oder abgerundeten Massenzahlen mit m/e > 100. 
Die Intensitaten sind auf den Peak m/e = 43 [CH,CO]' normiert. 

Riintgenstrukturuntersuchung 
Tier dunkelrote, fast schwarze, plattchedormige Kristalle wurden aus einer bis 30°C gesiittigten 

n-Pentanlosung, die langsam a d  4°C abgekiihlt und 2 Wochen stehengelassen wurde, erhalten. 
Zur Strukturbestimmung wurde ein Kristall mit gut ausgebildeten Flichen ausgewahlt. 

Die Gitterkonstanten wurden mit einem automatischen VierkreisdiNraktometer (Philips PW 
1100, Graphitmonochromator, Mo-K,-Strahlung), der iiber ein Peaksuch-Programm verfugt, 
bestimmt. 

a = 13.997(10)A 
b = 8.579(5)A 
c = 8.117(7)A 
V = 869.2 A3 
2 = 2  

a = I12.20(5)" 

y = 76.44(4)" 
p = 102.16(5)" 

Raumgruppe: P i  
D, = 1.91 

Die Interferenzintensitaten von 2 126 kristallographisch unabhangigen Reflexen wurden nach 
der Q/2@-scan Technik bis zu 2 0  = 44" mit demselben Gerat gesammelt. Die Intensitaten 
von drei Referenzreflexen. die alle zwei Stunden neu vermessen wurden, zeigten eine kontinuierliche 
Abnahme bis auf ca. 70% ihrer Ausgangswerte wahrend der astundigen Messung an. Unter 
Beriicksichtigung der Zersetzungsrate wurde die MeDreihe angeglichen. 

Die Ortskoordinaten der Kobaltatome lieBen sich aus einer dreidimensionalen Patterson- 
Synthese ableiten. Zwei Verfeiner~ngszyklen~") durch Minimalisieren von Z(l F.1 - IF, 1)' mit 

Gerechnet wurde mit dem X-Ray 70 Systemdes MPI fur EiweiU und Lcdcrforschung, Munchen. 
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diesen Koordinaten, fuhrten zu R = ""'" - I F ' ' '  = 0.293. Durch eine anschlieknd gerechnete 

Differenz-Fourier-Synthese wurden die Lagen aller noch fehlenden Atome (aukr  den Wasserstoff- 
atomcn) eindeutig bestimmt. Das so gewonnene Strukturmodell lieti sich fur die 1921 beobachteten 
Reflexe (205 der ursprunglich 2126 Reflexe, deren Intensitat geringer als a(F) = Fmi. = 3.95 war, 
wurden als unbeobachtet behandelt und in der Verfeinerung nicht benutzt) unter Verwendung 
von anisotropen Temperaturfaktoren fur alle Atome mit einer Blockdiagonal-Matrix 39) bis zu 
R = 0.055 verfeinern (Atomformfaktoren der neutralen Atome nach Cromer und Mann4')). 

ZIF,I 

Eine abschlieknde Differenz-Fourier-Synthese enthielt keine Ap-Werte > 0.4 e/A'. 

Diskussion 
Die Struktur des Molekiils von (CO)&o,C-OCOCH, zeigt die Abbildung. Der 

Kornplex setzt sich aus dem Methylidyn-nonacarbonyltrikobalt-Cluster (CO)9C03C - 
und der Acetoxy-Gruppierung - OCOCH, zusammen, so daB ein Essigsaureester 
CH3C02R resultiert, indem R die Clustergruppe (CO),Co,C darstellt. 

Abb. : Molekulstruktur von (CO),Co,C - OCOCH3 (32 7;-Schwingungsellipsoide). 
Die Lagen der Wasserstoffatome sind konstruiert 

39) F .  R. Ahmed, R. S.Hall, M. E. Pippy und C.  P.  Huber, BLOCDIAG, World List of Crystallo- 

40) D. T Cromer und J .  B. Mann, Acta Crystallogr.. Sect A 24, 321 (1968). 
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graphic Programs, Second Edition, App. 52 (1966). 
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Die Atomabstande Co-Co (2.479A), Co-C (1.80A), C - 0  (1.13A) und Co-C(l) 
(1.89 A) sowie die Bindungswinkel innerhalb des (CO)9C03C-Molekiilteils gleichen den 
bei strukturell untersuchten Methylidyn-nonacarbonyltrikobalt-Clustern gefundenen 

Der Acetyl-Ligand ist mit dem Kohlenstoffatom seiner Carbonylgruppe an das Sauer- 
stoffatom der apikalen p,-Carbonylgruppe gebunden. Die durch Kniipfen dieser Bindung 
resultierende Esterfunktion CH3C(0)0 -, die trigonal planare K onfiguration aufweist, 
ist nicht genau senkrecht uber dem Clustergeriist angeordnet. Die Bindung C(1)-0(1) 
weicht vom Verlauf der dreiziihligen Achse des Co3C-Tetraeders ab und ist in Richtung 
der Kante Co(2)-C(1) geneigt [vgl. die Winkel Co(lX2)(3)-C(l)-O(l) in Tab. 41. 
Aus dem Konformationswinkel um diese Bindung [C(l)-O(l)] von 1" folgt die ideale 
,,staggered" Orientierung beider Molekiile zueinander. Das Molekul besitzt eine Pseudo- 
spiegelebene, die durch die Atome 0(7), C(7), C0(2), C( l), O( l), C(1 l), O( 1 l), C(12) verlauft 
und die Bindung Co(l)-Co(3) halbiert. 

wefien 2.9 - 121 

Tab. 3. Atomkoordinaten und anisotrope Temperaturparameter der Form exp[ -$(El !h2a*' + 
Bzzk2b*2 + B331Zc*2 + 2B12hka*b* + 2E13hla*c* + 2BZ3kIb*c*)] (Die Standardabweichungen 

in Klammern sind auf die Jeweils letzte Stelle der Zahlenwerte bezogen) 

At- * Y * 
0.1607 ( I1 
0,24361 1 1  
0.2270(11 
0.2902(41 
0.1428(4) 
0.1830(4] 
0.0346141 
0.3454(41 
0.2652(41 
0.1348(41 
0.3236( 51 
0.2291161 
0,1160(4) 
0,41354 51 
0 . 5 1 ~ 5 1  
0.3822131 
0.1285(41 
0.2025(41 

-0.0454( 3) 
0.4128(4] 
0 , 2 7 8 9 0 )  
0.0661(31 
0,3876(51 
0.229614) 
O.M67(41 
0.3567(41 

0.2274(11 
0.0090111 
0.3160( 1 1  
0.1090( 51 
0.4322(61 
0,1054(61 
0,2173(61 

-0,068316) 
-0.1670161 
-0.041116) 

0.2985( 81 
0.5373(71 
0,338116) 
0.3169(91 
0,27251111 
0.1793(5) 
0.5572( 5 )  
0.0326(51 
0.2095(51 
-0.1216( 61 
-0.2004(5) 
- 0 . 0 6 9 ~  51 

0,2899( 71 
0 ,6721(5 ]  
0.3534(51 
0,4503 ( 6 )  

o . i i w i i  
0,2766(11 
0.4636(1] 
0.2558(61 
0.1105( 61 

-0.0858(61 
0.1452( 7 )  
0,41221 81 
0.0759171 
0,3285( 7 1 
0,6383181 
0.4957(81 
0.5608( 7 1 
0 ,2036(91  
0.15661111 
0,2145151 
O,OS9E( 51 

-0.2268( 5 )  

0,1547(61 
0.49441 7 1 

-0,0545( 5 I 
0.3554(61 

0 , 7 5 0 6 0 1  
0.5200(61 

0,2286181 
0.6in0(61 

Co(1) 4.2113) 2.48131 
Cot?) 4 .10(31  2.47111 
Co(3)  5.35(41 2,71(31 
C (11  4.8(21 2 .5 (?1  
C ( 2 )  7 .5 (31  3.3(21 
C ( 3 1  8 . 2 ( 3 )  3.1(2) 
C (41  4 . 9 ( 3 )  4 , 2 0 1  
C ( 5 )  5.8(31 3,9131 
C (61 4,6131 3,5121 
c 171 4.9131 2,7121 
c ( 8 1  8.2(41 5 .4 (31  
C (91  11 .9 (51  2.9(21 
C(101 6 . 1 0 )  3 .0 (21  
c (111  7 .2 (41  7.614) 
C(121 5.2(31 13.5161 
0 11) 4 , 3 ( 2 1  5.7121 

0 131 15.2141 5,5121 
0 (41  5.0(21 7.6131 
0 (51  9 . 3 ( 3 1  7 .9 (31  
0 (6) 7.7(21 4 .4 (21  
0 (71  7.112) 5,3121 
0 (81 13 ,1 (41  9 .9 (31  
0 (91  17 ,6 (51  3.212) 
O(101 8,0(3) 5 ,7 (21  
O(11) 10 ,4 (31  7 .6 (31  

0 ( 2 )  12.1(31 4 .0 (21  

Wiihrend die Unge der CO-Doppelbindung des Acetoxy-Restes (31 1) - O( 11) mit 1.20 A 
und der CO-Einfachbindung C(l1)-O(1) mit 1.39 A den bei organischen Estern iiblicher- 
weise gefundenen Werten entspricht, ist der Abstand 0 - R  [O(l)-C(l)] mit 1.37 A urn 
ca. 0.1 A signifikant kiiner4'*42-43). Diese Bindungskontraktion laDt sich auf den elektro- 

411 J. M. O'Gorman, W S h a d  und l! Shomaker, J. Amer. Chem. SOC. 72,4222 (1950). 

431 U. Takeshi, Bull. Chem. Soc. Japan 32,1275 (1959). 
L. Leiserowirz und G. M. J. Schmidt, Acta Crystallogr. 18, I058 (1965). 



1976 p3-( Acetoxymethylidyn)-cyclo-tris(tricarbonylkobalt)(3Co - Co) 3345 

nischen EinfluD des Clusters, dem sowohl Donor- als auch Acceptoreigenschaften zuge- 
schrieben werden 5 *  30.44*45), zuriickfuhren. 

Tab. 4. Atomabstande [A] und wichtige Winkel r]. (Die Standardabweichungen liegen fur 
Co -Co bei 0.001 A, sonst bei 0.01 -0.03 A) 

2 . 4 7 5  C O ( 1 )  - C ( 1 )  1.877 
C O ( 1 )  - CO(31 2 . 4 8 4  C o ( 2 )  - C ( 1 1  1 . 8 9 2  
C O ( 1 )  - CO(21 

C O ( 2 )  - CO(31 CO(31 - C ( 1 )  
2 . 4 7 9  I, 889 

C I l I  - O ( 1 )  1 . 3 7  C ( l 1 )  - C ( 1 2 )  1.47 
C ( l 1 )  - O ( 1 1 )  1 . 2 0  O ( 1 1  - a111 1 . 3 9  

C ( 2 )  - O ( 2 )  1.11 
C ( 3 )  - O ( 3 1  1.13 
C ( 4 1  - O(41 1.16 
C ( 5 1  - OCSI 1.14 
C 1 6 )  - O ( 6 1  1.15 
C l 7 )  - O ( 7 1  1.13 
C ( 8 )  - O ( 8 )  1.15 
C ( 9 1  - O(91 1.10 

C ( 1 O l -  O ( l 0 )  
1.13 

c o ( 1 )  - c ( 1 )  - O ( 1 )  1 3 3 . 5  o ( 1 1 )  - C ( 1 1 1  - c ( 1 2 1  1 2 9 . 7  
c o ( 2 I  - c ( 1 )  - O ( I I  1 2 5 . 1  o ( 1 )  - C ( 1 1 )  - c(121 U2,4 
C o ( 3 )  - C ( 1 )  - O ( 1 )  1 3 3 . 2  0 1 1 )  - C ( 1 1 )  - Or111 1 1 8 . 4  

Wir danken dem Fonds der, Chemischen Industrie fur die finanzielle Untcrstiitzung und dem 
Fachbereich Geowissenschafen der Philipps-Uniuersitat Marburg fur die Bereitstellung des Diffrakto- 
meters, der Rechenprogramme sowic der Rechenanlage (IBM 370/145). 

Experimenteller Teil 

Gerat 457 und 225. - Massenspektrum: Varian CH 7. 

absolutiert und vor Gebrauch friscb dwtilliert. 

'H-NMR-Spektrum: Varian T 60, TMS als interner Standard. - IR-Daten: Perkin-Elmer- 

Alle Arbciten wurden in einer Stickstoffatmosphare ausgefuhrt. Samtliche Losungsmittel wurden 

~,-(Acetoxymethylidyn)-cyclo-tris(tricarbonylkobalt) ( 3 C o -  Co) : Zu 1.73 g (3.72 -01) 
L ~ [ C O ~ ( C O ) ~ ~ ]  in 150 ml Benzol wurden bci Raumtemp. innerhalb 1 h 0.50 g (4.07 mmol) 
CH,COBr getropft. Die rote Reaktionslosung farbte sich, ohne Kohlenmonoxid zu entwickeln, 
intensiv dunkelrot. Nach 10 h wurden 320 mg LiBr (99 %) abgefrittet und das Losungsmittel i. Vak. 
abgezogen. Der schwarze Riickstand wurde 2maI mit je 20 ml Pcntan gcwaschen und anschlieknd 
in 200 ml Pentan aufgenommen. Nach Abfritten wurdc auf ca. 100 ml eingeengt. Durch Abkiihlen 
auf - 7°C kristallisierten inncrhalb 12 h 1.25 g (C0)&o3C - OCOCH, aus (67 "/.), Schmp. 123°C. 

Cl2H3Co3OI1 (499.95) Bcr. C 28.83 H 0.61 
Gcf. C 28.22 H 0.63 MoLMasse 500 (MS) 

441 T U! Motheson. B. H. Robinson und U! S. Tham, J. Chem. Soc. A 1971, 1457. 
4s1 M. D. Brice, B. R .  Penfold, W T Robinson und S. R. Taylor, Inorg. Chcm. 9, 362 (1970). 
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