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Aus Chloro-phosphan-Metallverbindungen werden mit Thio 1 

CHR'COS)]+CI- (1) (R2 = Et, Ph, n-Bu) und nBu3P(CI)M(NH2- m) (2) (M = Pd, Pt) erhalten. Nach den spektroskopi- 
schen Daten und der Kristallstrukturbestimmung von l a  (R' = 
H; R2 = Et) koordinieren die Anionen der a-Aminothiosauren 
uber die Aminogruppe und das S-Atom. Aus a-Aminosaure- 
chlorid-Komplexen C12Pt(NH2CHRCOC1)2 entstehen mit Thio- 
phenol in heterogener Reaktion die Verbindungen CI2Pt- 
(NH,CHRCOSPh), (4) (R = H. CHMe2) rnit a-Aminothiosaure- 
S-phen ylester-Liganden. 

cinat bzw. Thioalaninat die Chelat-Komplexe [(R:P)z #T= , WHZ- 

a-Aminothiosauren H3N + CHRCOS- wurden erstmals 
von Th. Wieland und Mitarbeitern in den Jahren 1953 bis 
1958 synthetisiert und untersucht 3.4). Sie sind durch Thiolyse 
von a-Aminothioslure-phenylestern3) oder aus 4-Alkyl-2,5- 
oxazolidindion (Leuchssche Anhydride) und Hydrogen- 
sulfid4) zuganglich. Sie wurden auf ihre potentielle strah- 
lungsschwachende Wirkung gepruft 'I. Haufiger tauchen in 
der Literatur Derivate" von a-Aminothiosauren auf (S-AI- 
kyl- und -Arylester") auf. Das komplexchemische Verhalten 
von Thioamiden der a-Aminosluren wurde in Losung 
untersucht ". Von Metallkomplexen mit Anionen von ct- 

Aminothiosauren wurden unseres Wissens bisher Bis(che- 
1at)nickel-Komplexe $Ji(NH2CHRCOS)2 darge~te l l t~) .  Die 
Struktur von Bis(thioglycinato)nickel(II) wurde rontgeno- 
graphisch bestimmt ''I. 

Wir synthetisierten Thioglycin und Thioalanin aus den 
Leuchsschen Anhydriden und Hydrogensulfid nach Lit.4'. 
Die IR- und NMR-Spektren der a-Aminothiosauren stehen 
in Einklang rnit der von Wieland3"' angenommenen Zwit- 
terionen-Struktur. Im IR-Spektrum findet man die fur 
vNH: charakteristischen Banden bei 3100 cm-'  (Lit.")). 
Thioglycin zeigt im Bereich von 2800- 1600 cm-' keine Ab- 
sorption. Eine vSH-Bande sollte bei ca. 2600 cm-' auftre- 
ten. Die Zwitterionen-Struktur wird auch durch Lage und 
Intensitit der 'H-NMR-Signale (vgl. Exp. Teil) bewiesen. 

Phosphanhaltige Chelat-Komplexe von Thioglycinat 
und Thioalaninat 

Thioglycin und Thioalanin liefern mit den Phosphan- 
Komplexen (RiP)2PtC12 die ionischen Verbindungen 1. 

Neutrale phosphanhaltige Chelat-Komplexe 2 entstehen 
durch Umsetzung der a-Aminothiosauren rnit den chlor- 
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Palladium and Platinum(II) Complexes of Tbioglycinate and 
Tbioalaainate 
From chloro phosphane complexes 
aninate the chelate complexes 
(1) (R2 = Et, Ph, n-Bu) and ~BU~P(CI)M(NH~CHRCOS) (2) (M = 
Pd, Pt) have been obtained. Spectroscopic data and the X-ray 
analysis of l a  (R' = H R2 = Et) indicate bonding of the a-amino 
thioacidates by the amino group and the S atom. a-Amino acyl 
chloride complexes C12Pt(NHzCHRCOCI)z react with thiophenol 
to give CI2Pt(NH2CHRCOSPh), (4) (R = H, CHMe2). 

verbruckten Pd"- und Pt"-Verbindungen. Zu 1 und 2 ana- 
loge Komplexe rnit naturlichen a-Aminosauren haben wir 
fruher beschrieben I 2 . l 3 ) .  Die farblosen Komplexe 1 und die 
gelben Verbindungen 2 sind in organischen Losungsmitteln 
gut loslich und an der Luft stabil. 

+ 
H2 

+ NaAc R:p "CHR' 
Pt + H ~ N + - C H - C O S -  'Pt' I 

R i P  CI R'  - AcOH R:P S"+o 
/ \  I - NaCl / \  

1 

/ l a b  c 

ct- -*- E t  Ph nBu 

Die Umsetzungen von Thioglycin rnit NiClz sowie Thio- 
alanin mit PdC12 ergeben die Bis(che1at)-Komplexe 3. Nach 
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der Rontgenstrukturanalysel') liegt 3a in der quadratisch- 
planaren trans-Form vor. Die Umsetzung von Platin(I1)- 
Salzen mit Aminothiosauren fuhrt zur Abscheidung von Pt- 
Metall, wie auch bereits fruher beobachtet wurde9). 

Platin(I1)-Komplexe 4 mit a-Aminothiosaure-S-phenyl- 
ester-Liganden erhielten wir aus a-Aminosaurechlorid- 
K ~ m p l e x e n ' ~ '  mit Thiophenol in heterogener Reaktion. Hier 
fungiert Platin(I1) als Aminoschutzgruppe analog der Dar- 
stellung von a-Aminothiosaurechloriden aus Aminosau- 
rechlorid-hydrochlorid und Thiophenol 

Tab. I .  Charakteristische IR-Absorptionen in c m - '  von 1-4 

Verb. 9NH1 d N 3  vC=O V M - S  $C=S 

la a )  3200m 
3100sh 

1598sh 1645ss 

1640 

300w 

lb 8 )  3045m 
3200w 
3295w 

lc 8 )  3195s 
3100sh 

Id 8 )  3205m 
3130s 

2a 8 )  3135m 
3240s 

1568m 
1580m 

310m 

1600sh 1645ss 

1635ss 

1640ss 

1645ss 

310m 

310w 

+ NEt3 

- NEt3Hf CI- 
Cl,Pt(NH,CHRCOCI), + 2 PhSH > CI,Pt(NH,CHRCOSPh), 

1598sh 

I R  
1590sh 300m 

2b a )  3140s 
3210s 
3255s 

2c b ,  3120s 
3220s 
3320s 

2d b )  3145s 
3215s 
3255s 

3a a )  3120m 
3240s 

3b a )  3210m 
3260m 

1590m 300m 

Die Verbindungen 4 sind in Losung nicht stabil. Ver- 
mutlich wird in Losung das Schwefelatom der Liganden an 
Pt" unter Substitution von Chlorid koordiniert. 

Im IR-Spektrum erscheint die Carbonylbande von 1 - 3 
im Vergleich zum freien Zwitter-Ion zu grol3eren Wellen- 
zahlen verschoben (vgl. Tab. l), entsprechend einer starkeren 
Lokalisierung der CO-Doppelbindung durch die kovalente 
Metall - S-Bindung. Auch die vNH2-Banden zeigen das fur 
Chelat-gebundene a-Aminosiuren typische Bandenmuster. 
Die scharfen vNH2-Banden von 4 (Tab. 1 )  beweisen die 
Koordination der S-Phenylester-Liganden uber die Ami- 
nogruppe. Die Carbonylbanden von 4 ist von ca. 1800 cm-' 
in den Sa~rechlor iden '~)  nach kleineren Wellenzahlen ver- 
schoben. Die vPt - C1-Absorptionen bleiben unverandert, 
d. h. bei heterogener Reaktion wird Chlorid nicht verdrangt. 

Das -"P-NMR-Spekcrurn von 1 (Tab. 2) zeigt die Nicht- 
aquivalenz der beiden Phosphoratome. Man beobachtet 
zwei Dubletts mit einer fur cis-standige PR3-Liganden 
typischen kleinen P- P-Kopplung und mit den zugeho- 

1585sh 1628ss 285m 

1640ss 295m 
330w 
355w 

309w 1580sh 

1570sh 

1580s 

1620ss 

1635ss 
1670ss 

335w 

330s c ,  

345sc' 
4a b l  3060m 

3130m 
3220s 
3260s 

1695ss 

340m c ,  4b b )  3040w 
3110w 
3200m 

Thio- b )  3080111 
glycin 3180111 

Thio- b ) 3080m 
alanin 

1560 1665ss 

1460s 

1520s 

1530ss - 1070s 

- loloss 1560ss 
1595ss c12 L 

In KBr. - b1 In Nujol/Hostaflon. - vPt-Cl. 

Tab. 2 Charakteristische "P-NMR-Absorptionen von 1 - 2 
(in DMF) 

l a  2.29 10.3 3078 2751 23 
l b  8.31 18.23 3365 2871 21 
l c  - 5.75 2.21 3080 2747 21 
I d  3.10 11.68 3090 2762 22 

2a 
2b 
2c 
2d 

-0.568 
-1.411 

23.93 
23.24 

3320 
3382 
- 

Abb. 1. Struktur von l a  im Kristall. Die Schwingungsellipsoide 
geben 20% der Aufenthaltswahrscheinlichkeit wieder 

~~~ 
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rigen "'Pt-Satelliten. Die '95Pt-3'P-Kopplungskonstanten 
(3350 Hz) von 2 legen nahe, daI3 die NH2-Gruppe trans zum 
Phosphan steht 16). 

Struktur von l a  
In 1 a besitzt das Platin-Atom eine annahernd quadratisch 

planare Umgebung (Abb. 1, Tab. 3, 4). Das S-Atom liegt 
2.7 pm unter, das N-Atom 13 pm uber der P-Pt -P- 
Ebene. Zum Chlorid-Ion besteht keine Atombindung. Die 
Bindungsabstande im Thioglycinat-Liganden von 1 a sind 
ahnlich wie in ~ ~ U ~ ~ - I $ ~ ( N H ~ C H ~ C O $ ) ~ ' ~ ) .  Die Pt - S-Bin- 
dung ist ahnlich lang wie z. B. in (Ph3P)2PtSCH2CH2S 
(231 - 233 pm)'". Der im Vergleich zu Pt(GlyO)2's) um 7 pm 
langere Pt - N-Bindungsabstand erklart sich aus den star- 
ken trans-Einflul3 des Phosphan-Liganden. 

Tab. 3. Atomkoordinaten ( x  lo4) und isotrope thermische Para- 
meter (pm2 x lo- ')  von l a  

X Y z U 

Pt 3811) 2106 11) 120611) 3511)' 
Pl1) 159511) 2184 11) 69611) 46(1)* 
Pl2) 30612) 3273 11) 184211) 5311)* 
S11) -156612) 193011) 165411) 6511) * 
"1) -342 1 4 )  95714) 71013) 4412)* 
Cl13) -1954110) 92819) 1354(7) 6415)* 
Cl14) -128215) 49515) 88214) 54 13) * 
011) -275414) 59614) 150914) 10913) * 
C111) 415113) 409612) 757 12) 7111)" 
CI1) 271216) 213915) 121014) 6313)" 
Cl2) 269016) 134516) 164214) 7814)' 
Cl3) 175116) 311016) 17214) 6813)* 
C14) 90817) 316216) -31814) 97(4)' 
Cl5) 180215) 1278 15) 16814) 5913)' 
Cl6) 282216) 127716) -19714) 8314) * 
Cl7) 1029 1 8 )  422716) 150515) 9515)' 
C18) 354110) 472617) 102616) 120 16) * 
C19) -81818) 383117) 209916) 10915)* 
C110) -652111) 459717) 2541 15)  12917)' 
C111) 1089 1 8 )  302217) 2510(5) 11915)* 
Cl12) 49519) 2274 17) 2937 15) 10115)* 

* Aquivalente isotrope U berechnet als ein Drittel der Spur des 
orthogonalen U,,-Tensors. 

Tab. 4. Bindungslangen (pm) und Bindungswinkel (") von l a  

Pt-PIl) 
Pt-Sl1) 
P 11) -c 11) 
P 11) -c (5) 
Pl2)-C19) 
s 11) -c 113) 
c 113) -c (14) 
c 11) -c 12) 
C 15) -C (6) 
c (9) -c (10) 
P 11) -Pt-P 12) 
Pl2)-Pt-S(1) 
PIZ)-Pt-Nll) 
Pt-PIl)-Cll) 
c ( 1 )  -P 11) -c 13) 
c (1) -P 11) -c 15) 
Pt-P ( 2 )  -c17) 
C17)-P(2) -C(9) 
c 17) -P ( 2 )  -c 111) 
Pt-S 11) -c 113) 
s l l ~ - c l l 3 ~ - c ~ l 4 ~  
c 114) -c (13) -011) 
P 11) -c 11) -c 12) 
P 11) -C (5) -C 16) 
P ( 2 )  -c (9) -c (10) 

229.712) 
230.4 12) 
181.718) 
180.518) 
177.5111) 
173.4114) 
148.5115) 
152.3112) 
153.4 111) 
151.7(16) 
96.111) 
89.111) 
172.3 12) 
114.50) 
108.1 (4) 
103.1 (3) 
117.4(3) 
99.0 15) 
100.8 (5) 
102.3 14) 
118.218) 
120.2 111) 
112.3 15) 
116.415) 
116.518) 

226.6 12) 
210.8 16) 

P ( 1 ) -c 13) 
P 12) -c 17) 
P(2)-CIll) 
Nll)-C114) 
c 113) -01 1) 
c 13) -c 14) 
c 17 1 -c 18)  
Clll)-C112) 
PIl)-Pt-Sll) 
P I1 1 -Pt-N I1 ) 
S 11) -Pt-NIl) 
Pt-P 11) -c 13) 
Pt-P 11) -c ( 5) 
c 13) -Pl1) -c 15) 
Pt-P12)-C19) 
Pt-P ( 2 )  -c 111) 
C19) -PI2)-Clll) 
Pt-N I1 1 -C (14) 
s ( 1 ) -c 113 ) -0 I1 ) 
N 11) -C 114) -C 113) 
P 11) -c 13) -c 14) 
P 12) -C 17) -C 1 8 )  
P 12) -c Ill) -c 112) 

181.319) 
187.6110) 
179.0 (12) 
145.719) 
120.2 (14) 
151.4 (13) 
154.6 116) 
165.1116) 
174.8 11) 
90.712) 
84.212) 
115.513) 
112.7(2) 
101.5 14) 
115.914) 
113.114) 
108.915) 
118.3 15) 
121.5110) 
116.4 (7) 
112.6(6) 
110.6 (7) 
108.7(7) 

Herrn Professor Th. Wieland. Heidelbcrg, danken wir herzlich 
fur wertvolle Hinweise. Dem Fonds der Chemischen Industrie gilt 

unser Dank fur grol3ziigige Unterstiitzung, der Degussa AG, Wolf- 
gang, fur wertvolle Chemikalien. Herrn M .  Steimann danken wir 
fur Mithilfe bei der Strukturanalyse. 

Experimenteller Teil 
IR-Spektren: Perkin-Elmer-IR-Doppelstrahlphotometer 325. - 

'H-NMR- und I3C-NMR-Spektren: Jeol FX 90. - Die Ausgangs- 
verbindungen trans-Dichlorobis(leu~yIchlorid)platin(II)'~~, cis-Di- 
chlorobis(gly~ylchlorid)platin(II)~~', N-Carboxyglycin-anhydrid und 
N-Carboxy-L-alanin-anhydridi9), Thioglycin und Thioalanin? 
PtC12(PnBul)2 und ~is-Cl~Pt(PEt~);~' ,  Pt2CI4(PnBu3);", cis-PtC12- 
(PPh3)22'), t r~ns-Cl~Pd(PnBu,)~ ud PdzC14(PnBu3)z23) wurden nach 
Literaturvorschriften erhalten. Analysendaten siehe Tab. 5. 

Thioglycin: 'H-NMR ([D,]DMF): 6 = 8.26 (br, 3H, NH,), 3.57 

Thioalanin: 'H-NMR ([D7]DMF): 6 = 8.23 (br, 3H, NH,), 3.73 

Kationische Komplexe 1 
Beispiel: (Thioglycinato-N,S)bis(triethylphosphan)platiri(II)-chlo- 

rid (la): Zu einer Losung von 312 mg (0.62 mmol) cis-ClzPt- 
(PEt,)2 in 10 ml D M F  werden 0.622 mmol (57 mg) Thioglycin und 
0.62 mmol (51 mg) Natriumacetat gegeben. Bei Raumtemp. wird 
4 h geriihrt. Das ausgefallene NaCl wird abzentrifugiert und die 
gelbe Losung in Ether getropft. Der sich bildende weil3e Nieder- 
schlag wird abzentrifugiert und im Olpumpenvakuum getrocknet. 
Nun wird der Niederschlag in wenig Ethanol gelost. Bei langsamem 
Eindiffundieren von Ether bilden sich farblose Kristalle. 

( s ,  2H, CH2). 

(q, 1 H, CH), 1.48 (d, 3H, CHI). 

Neutrale Kornplexe 2 und 3 
Beispiel: Chloro (thioglycinato- N . S )  (tributy1phosphan)platin (II) 

(2a): Zu einer Losung von 0.53 mmol (500 mg) PtzCI4(PnBu3)? in 
10 ml D M F  werden 1.07 mmol (97 mg) Thioglycin und 1.07 mmol 
(88 mg) Natriumacetat gegeben. Bei Raumternp. wird 2 h geriihrt. 
Dann wird entstandenes NaCl abzentrifugiert und das gelbe Filtrat 
in kaltes Wasser getropft. Der gelbe Niederschlag wird abzentri- 
fugiert, 1 h im Olpumpenvakuum getrocknet und dann dreimal rnit 
Hexan gewaschen. Nun wird die Verbindung in wenig Ether gelost 
und dieser mit etwa der gleichen Menge Hexan iiberschichtet. Aus 
der Losung fallen langsam gelbe Nadeln. 

Bis(thiog1ycinato-N.S)nickel(II) (3a): 0.25 mmol (32 mg) NiClz 
und 0.50 mmol (45 mg) Thioglycin werden in 20 ml D M F  suspen- 
diert. Nach Zugabe von 0.50 mmol (68.3 PI) NEtl wird 3 h geriihrt, 
bis eine klare rote Losung entsteht. Nach Entfernen des Losungs- 
mittels i. Vak. wird Triethylaminhydrochlorid durch viermalige 
Extraktion mit CH2CI2 herausgewaschen. Das erhaltene rote Pulver 
ist in D M F  und DMSO loslich. 

Bis( thioalaninato-N.S)palladium(II) (3 b): Die Suspension von 
0.40 mmol (71 mg) PdCI2, 0.80 mmol (84 mg) Thioalanin und 0.80 
mmol(66 mg) Natriumacetat in 10 ml D M F  wird 6 h bei ca. -5'C 
geriihrt. Entstandenes NaCl und nicht umgesetztes PdClz werden 
abzentrifugiert. Das gelbe Produkt wird dann in Ether gefillt und 
zweimal mit CHzC12 gewaschen. Um restliches NaCl zu entfernen, 
wird noch einmal mit Wasser und dann mit Ether gewaschen. 

Thioglycin-phenylester- Komple.we 4 
cis-Dichlorobis(thioglycin-S-phenylester-N)platin(II) (4a): Zu ei- 

ner Suspension von 0.34 mrnol(l55 mg) ~ ~ S - C I ~ P ~ ( N H ~ C H ~ C O C I ) ~  
in 10 ml CH2CI2 werden 0.68 mmol (70.5 PI) Thiophenol gegeben. 
Unter Riihren werden nun 0.68 mmol (95.4 PI) NEt, langsam zu- 
getropft. Nach 14 h wird der gelbe Niederschlag abgetrennt und 
mit wenig CHzClz gewaschen. 
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Tab. 5. Analysendaten von 1-4 

Sumenformel Analyse Farbe Schmp. 
C H N S Ausb.% 

la C14HJ4C1NOP2PtS 

(557.0) 

lb C38H34C1NOP2PtS 

(844,7) 

lc C26H58C1NOP2PtS 

(725-3) 

Ber. 

Gef. 

30.19 

31.11 

6.15 2.51 

6.30 2.40 

5.16 

6.25 

farblos 

80 

222-225OC 

Ber. 

Gef. 

Ber . 
Gef. 

54.00 

53.56 

43.06 

43.52 

4.05 1.66 

3.94 1.81 

8.06 1.93 

8.33 1.94 

3.79 

2.54 

4.42 

4.44 

farblos 

50 

farblos 

15 

217-221oc 

168-170'C 

Id C15H36C1NOP2PtS 

(571.0) 

2a C14HJ1C1NOPPtS 

(523,O) 

Ber . 
Gef. 

31.55 

31.95 

6 . 3 6  2.45 

6.05 2.44 

5.61 

5.94 

farblos 

12 

205-208°C 

Ber. 

Gef. 

32.15 

32.66 

5.91 2.68 

5.81 2.78 

6.19 2.61 

6.49 2.70 

6.13 

6.25 

5.91 

6.11 

qelb 

81 

qelb 

7 6  

101-105'C 

105-110°C 2b C15H33C1NOPPtS 

(537.0) 

2c C14HJ1C1NOPPdS 

(434,)) 

Ber. 

Gef. 

33.55 

3 3 . 8 6  

Ber. 

Gef. 

38.72 

39.12 

40.19 

40.47 

1.20 3.23 

1.51 3.51 

1.42 ' 3.12 

7.60 2.97 

7 . 3 8  

1.45 

7.15 

7.11 

qelb 

13 

qelb 

7 3  

108-11ooc 

119-122'C 2d C15HJ3C1NOPPdS 

(448.0) 

Ber. 

Gef. 

20.11 

19.83 

3.37 11.12 

3.41 12.21 

26.83 

24.28 

190'C 

(zers.) 

3a C H N Ni02S2 4 8 2  

(239) 

3b C6H12N202PdS 

(314,6) 

4a C16H18C12N202PtS2 

(600-5) 

Ber 

Ge f 

rot 

85 

Ber. 

Gef. 

Ber. 

Gef. 

22.90 

22.14 

32.01 

32.36 

3,84 8.90 

3.94 8.85 

3.02 4.61 

3.05 4.22 

20.38 

19.54 

10.68 

11.19 

gelb 

84 

220-c 

(zers.) 

200°C 

(zers.) 

195'C 

(zers.) 

qelb 

44 

qelb 

28 

4b C22H30C12N202PtS2 

l684,7) 

Ber. 

Gef. 

38.60 

38.65 

4.42 4.04 

5.11 4.11 

9.37 

8.59 

truns-Dic.hlorobi.s(thio-~-leuc.it~-S-phen~lestrr-N)platin(II) (4b): 
Zu ciner Suspension von 0.26 mmol (150 mg) trans-ClzPt(L- 
LeuCOCl)? in 10 ml Ether werden 0.51 mmol (52 PI)  Thiophenol 
gcgeben. Untcr Riihren wcrden nun 0.51 mmol(72.5 PI) NEt, lang- 
sam zugetropft. Nach 14 h wird der gelbe Niederschlag abgetrennt 
und mit wenig Ether gewaschen. Nun wird das Produkt mit CHzClz 
aus dem Niederschlag extrahiert. Nach Entfernen des Losungsmit- 
tels i. Vak. wird das Rohprodukt durch Waschen mit Wasser von 
restlichem Triethylaminhydrochlorid befreit. 

Chloro(thioalaninato-N,S)( tr ihut~~lphosphnn)plat in( l t ) :  "C- 
NMR (CD2C12): 6 = 203.30 (C=O),  59.55 (a-C, Thioalanin), 21.87 
[J(Pt,C) = 25.67 Hz, CH,, Thioalanin], 23.79 [J(C,Pt) = 31.71; 
J(P,C) = 38.3 Hz, (CH,CH2CH?CH&P], 27.07 [J(C,Pt) = 

21.14 Hz, (CH,CHzCH2CH?),P], 25.02 [J(C,P) = 13.69 Hz, 
(CH~CH?CH~CHZ),P],  14.06 [(CH,CH~CH~CH?)IP]. 

Kri.stallstrukturbestimmung uon 1 a 24): Ein Kristall der GroDe 
0.5 0.2 . 0.1 mm wurde in ein Markrohrchen geklebt. - Kristall- 
daten: C14H34CINSOP2Pt, M = 557.0 g/mol, Raumgruppe Phca. 
a = 1297.4(1), h = 1528.4(2), c = 2129.4(2) pm, V = 4.223 nm', 
Z = 8, p(Mo-K,) = 70.87 cm I. - Datensnmmlung und Auswer- 
tung: CAD-4-Diffraktometer, MeOtemperatur 21 "C, w-20-Scan, 
20-Bereich 4- 50', variable Scangeschwindigkeit (maximal 30 

s/Reflex), Peakbreite 1.0 + 0.35 tan@, 7868 Reflexe gemessen, zu 
3396 unabhiingigen gemittelt, davon 2566 beobachtet [ I  > 20(1)], 
empirische Absorptionskorrektur im +-Scan (min. relative Trans- 
mission 0.527). - Strukturanalyse und Verfeinerung: Losung mit 
dem SHELXTL-Programmsystem, Patterson- und Fourier-Rccy- 
cling, 194 Parameter verfeinert, alle Nichtwasserstoffatome aniso- 
trop, H-Atome in berechnete Lagen eingesetzt (die Temperaturfak- 
toren der Wasserstoffatome von Methyl-, von Methylengruppen 
und der Amingruppe jeweils untereinander gleich gesetzt), R = 
0.0333, R,. = 0.0379 [w = l/(o'(F) + 0.0005 . F')], maximale 
Restelektronendichte 0.92 . 10 e . pm-', minimale Restelektro- 
nendichte -1.22 . e pm '. 

CAS-Registry-Nummern 

l a :  117120-42-0/lb: 117120-43-1 / l c :  117120-44-2,/ I d :  117120- 
48-6 1 2a:  117120-45-3 / 2b: 117120-49-7 / 2 c :  117120-46-4 / 2 d :  
117120-50-0 / 3a :  36450-84-7 / 3b:  117120-51-1 / 4a:  117120-47-5 / 
4b:  117120-52-2 / ~ ~ u ~ s - C ~ ~ P ~ [ N H ~ C H ( C H M ~ ~ ) C O C ~ ] ~ :  105944- 
28-3 / C ~ ~ - C I ~ P ~ ( N H ~ C H ~ C O C I ) ~ :  106032-82-0 / [ (~BU) ,P ]~P~CI , :  
15076-72-9 / cis-(Et,P)2PtClz: 15692-07-6 / Pt2CI4(PnBu,)?: 15282- 
39-0 ,/ ~ i s - ( P h ~ P ) ~ P t C l ~ :  15604-36-1 / Pd2CI,(PnBu,)2: 33677-27-9 / 
NH2CH(CHMe2)COCI: 11 7098-20-1 / NHzCH2COCl: 4746-64-9 / 
PhSH: 108-98-5 
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