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Aus Li[ PhCNy(SiMe;),] (1) oder PRCNySiMes); (3) und SCl, wird
das Dithiatetrazocin PhC(NSN),CPh (2) in guter Ausbeute er-
halten. Entsprechend gewinnt man aus p-MeC;H,CNy(SiMe;); (4),
Li[p-NO,C¢H,CNy(SiMey),] (5) uad Li[p-CFiCsH.CN,(SiMes),]
{6) mit SCl, die Verbindungen p-MeCH,C(INSN),CCsH Me-p (7),
p-NOzCsI‘LC(NSN)zCCgH‘NOrp (8) und p-cF;Cd‘LC(NSN)z-
CCHCF3-p (9). Die Reaktion von 2/LiCl mit AgAsF in fliissi-
gem SO, ergibt [PhCN,Ss1*[AsF,]~ (10) und 3[PhCN,-
$,1*2[AsFs]~CI~ (11). Die Binkristalistrukturen von 10 und 11
werden mitgeteilt.

Woodward und Mitarbeiter” erhielten bei der Reaktion
von Amidinen mit Schwefeldichlorid in Gegenwart von 1,8-
Diazabicyclo[5.4.0]lundec-7-en (DBU) als Base Dithiatetrazo-
cine. Die Ausbeuten waren unbefriedigend, so daB Folge-
reaktionen nicht durchgefithrt werden konnten. Im Rahmen
unserer Untersuchungen {iber kohlenstoffhaltige Schwefel-
Stickstoff-Ringe waren wir an einer verbesserten Synthese
dieser Verbindungen interessiert?.

Ergebnisse und Diskussion

Fiir die Darstellung des 3,7-Diphenyl-11*,5,2,4,6,8-dithia-
tetrazocins (2) verwendeten wir anstelle des freien PhC(NH)-
NH," Li[PhCNy(SiMe3),]1¥ (1) und PhCN,(SiMe,),¥ (3).

S
N NN
2 Ph—C + 3SCl, —>Ph—Cs  7C-Ph 4+ 2 LiCl +
- N2, ‘N/
N(SiMes), NS&ZN 4 Megsicl + s
1 2
NSiMe
Vi .
2 Ph—C_ + 3 SCl, —> 2 + 6 MesSiCl + S
N(SiMes),
3
. . S
_NSiMes N C}f h\{c—R
4-MeCeH,C 4-RCGHC R—C J
N(SiMes), N(SiMe3), N§S¢N
4 5: R = NO, 7: R = 4-MeCgH,
6: R = CF3 8: R = 4-NO,CgH,
9: R = 4-CF3CqH,

Die Ausbeuten an 2 liegen zwischen 50 und 60%. Letztere
Reaktion hat den Vorteil, daB3 das in allen Lésungsmitteln
schwerldsliche 2 nicht vom LiCl abgetrennt werden muB.

Preparation of Dithiatetrazocines and Secondary Reactions

Li[PhCN,(SiMe;),] (1) or PhCNy(SiMe), (3) react with SCI; to
give in good yields the dithiatetrazocine PhC{(NSN),CPh (2). By
analogy, p-MeC{H.C(NSN),CCH Me-p (7), p-NOCH,C(NSN),-
CCHNO,-p (8), and p-CF;CHCINSNY,CCH,CF3-p (9) are ob-
tained from the reaction of p-MeC¢H,CNSiMe;); (4), Li[p-NO,-
CsHCNy(SiMe;),] (8), and Li[p-CF;CsH,CNy(SiMe,),] (6) with
SCl,. Reaction of 2/LiCl with AgAsF; in liquid SO, leads to
[PhCN,S,]1*[AsFs]~ (10) and 3[PhCN,S,]*2[AsF,]~Ci~ (11).
The structures of 10 and 11 are confirmed by X-ray analyses.

Fiir Folgereaktionen von 2 waren wir daran interessiert, die
Loslichkeit dieser Verbindungsklasse zu erhéhen. Dazu ha-
ben wir das von Oakley et al.” beschriebene p-MeCgHsCN,-
(SiMes); (4) verwendet und auBerdem die durch Reaktion
von p-NO,CH,CN oder p-CF;CH/CN und LiN(SiMe;),
gewonnenen Verbindungen Li[p-NO,C,H,CN,(SiMe,),] (5)
und Lif p-CF;CH,CNy(SiMe;),] (6) eingesetzt.

Entsprechend der Darstellung von 2 erhielten wir bei den
Reaktionen von 4 —6 mit SCI, die Dithiatetrazocine 7—9,
wobei die Zwischenstufen 5 und 6 nicht isoliert wurden. Von
7 iiber 8 nach 9 nimmt die Loslichkeit in gingigen organi-
schen Ldsungsmitteln wie z. B. Toluol zu. Parallel dazu be-
obachtet man auch eine gréBere Hydrolyseempfindlichkeit.

Durch Variation der Substituenten in para-Stellung des
Phenylrings und Verwendung silylierter Benzamidine konn-
ten so Ausbeuten und Ldslichkeiten der Dithiatetrazocine
entscheidend verbessert werden.

Die Elektronenionisations-Massenspektren ergeben fiir 2,
7, 8 und 9 jeweils die Molekiil-lTonen. Dariiber hinaus ist
erwdhnenswert, daB3 bei 2-und 9 die Fragmente PhCN,S,
und CF;CH,CN,S; mit hoher Intensitat erscheinen, wih-
rend bei 7 und 8 MeC¢H,CNS und NO,C¢H,CNS mit 100%
relativer Intensitdt auftreten. Die Massenspektren deuten
bereits auf die hohe Bildungstendenz des fiinfgliedrigen
CN,S;-Rings hin.

Reaktionen mit PhC(NSN),CPh (2)

Die Struktur von 2 ist bekannt?, sie belegt einen planaren
achtgliedrigen C(NSN),C-Ring. Sein 10-n-Elektronensystem
ist somit vergleichbar mit den bekannten isostrukturellen

. §;N}*-Salzen®. Wir waren daran interessiert zu erfahren,

wie sich 2 gegeniiber AgAsF verhilt. Moglich erschien eine
Komplexierung des Silber-Ions iiber Stickstoff- oder Schwe-
felatome unter Ausbildung einer Schmetterlingstruktur.
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Die Reaktion von 2 mit AgAsF wurde in flissigem SO,
durchgefiihrt. Man isolierte aus dem SO,-16slichen Anteil
beim Abdestillieren des Losungsmittels im Vakuum rote
und gelbe Kristalle der Zusammensetzung [PhCN,S,]™"-
[AsF¢)~(10) und 3[PhCN,S,]"2[AsF¢]~Cl~ (11). Das
1,2,3,5-Dithiadiazolium-hexafluoroarsenat 10 ist in Toluol
und CH,CI, unléslich. An der Luft zersetzt sich 10 nur lang-
sam. Das eingesetzte 2 war noch mit dem schwer abtrenn-
baren LiCl geringfiigig verunreinigt. In 11 sind Chlorid-
Ionen aus dem LiCl in das Kristallgitter eingebaut.

[PhCN,S,]* [AsFs]~ 3[PhCN,S,]* 2[AsF¢]~Cl~
10 11

Strukturanalysen von [PhCN,S,]* [AsF¢]~ (10) und
3[PhCN,S,] *2[AsF¢]~ CI~ (11)

Einkristallstrukturen der 1,2,3,5-Dithiadiazolium-Salze mit
einem 6-n-Gerlist sind z. B. bekannt von [CICN,S,]*-
[AsFs]~ ® und [CF;CN,S,]:C1”. AuBerdem ist das neutrale
7-n-System (PhCN,S,), durch Rontgenbeugung untersucht
~ worden®.

Die Kationen der 1,2,3.5-Dithiadiazolium-Salze in 10 und
11 (Abb. 1) sind planar. Zum Vergleich werden die Bin-
dungsldngen fiir die bekannten fiinfgliedrigen Ringe ange-
fihrt (Tab. 1). Bei den C—N- und S—N-Bindungsldngen
handelt es sich jeweils um Mittelwerte.

Abb. 1. Molekiilstruktur des Kations von 10 und 11 im Kristall

Tab. 1. Bindungslingen (pm) von 1,2,3,5-Dithiadiazolium-Salzen

C-N S—N S-S
[CICN,S,]*® 131.6 157.3 199.6
[CF,CN,S,1+ " 131.6 164.4 208.5
10 134.5 156.8 202.3
11 133.5 157.6 200.1

Die Gegeniiberstellung macht deutlich, daB die Bindungs-
langen nur in engen Grenzen variieren. Einen EinfluB auf
den C—N-Abstand hat offensichtlich der am Kohlenstoff-
atom gebundene Rest. Dariiber hinaus beobachtet man
Wechselwirkungen des Kations mit dem Anion. So bildet
das AsF¢ -Anion in 10 (Abb. 2) iiber die Atome F(3) und
F(6) Wechselwirkungen mit S(1) und S(2), [S(1) ---- F(6)
314.5, S(2) ---- F(6) 306.6, S(1) ---- F(3) 291.7, 8(2) ---- F(3)
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298.3 pm], die EinfluB auf die Bindungsldngen innerhalb des
filnfgliedrigen Rings nehmen kdnnen. 10 kristallisiert in ei-
ner Schichtstruktur, die durch schwache Wechselwirkungen
zusammengehalten wird. Die Kationen liegen in ekliptischer
cis-Anordnung direkt iibereinander. Ihr Abstand ist mit
350 pm langer als der van-der-Waals-Abstand (340 pm). Die
AsF¢-Anionen bilden ein eigenes Teilgitter. Es ist das erste
Beispiel, daB Dithiadiazolium-Kationen eine derartige
Schichtstruktur ausbilden. Auch in 11 (Abb. 3) werden
Wechselwirkungen zwischen dem AsF¢-Anion und einem S-
Atom wie auch mit zwei Wasserstoffatomen von jedem Phe-
nylring beobachtet. Das Cl-Atom wird von sechs S-Atomen
dreier Kationen unsymmetrisch umgeben. Die Schwefel-

Abb. 3. Projcktion von 11 entlang der a-Achsc
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Chlor-Kontakte von 310.3 und 296.6 pm miissen als bin-
dende Donator-Akzeptor-Wechselwirkungen angesehen wer-
den (van-der-Waals-Abstand 360 pm)®.

Wir danken dem Fonds der Chemischen Industrie, der Deutschen
Forschungsgemeinschaft und der Stiftung Volkswagenwerk fiir die
Unterstiitzung dieser Arbeit.

Experimenteller Teil

Losungsmittel und Glasgerdte wurden sorgfaltig getrocknet und
die Reaktionen unter trockenem Stickstoff oder im Vakuum durch-
gefiihrt. Die Umsetzungen in flissigem SO, erfolgten unter Aus-
schluf von Feuchtigkeit und Luftsauerstoff in dickwandigen Glas-
druckapparaturen mit Teflonventilen und Porzellanfritte. — IR-
Spektren: Spektrophotometer Perkin-Elmer 735 B, Nujol-Verrei-
bung oder kapillarer Film. Es werden nur die stirksten Banden
mitgeteilt. — NMR-Spektren: Bruker WP 80 SY, 250 M, Referenz
" fiir '"H- und “C-NMR TMS, fiir "F-NMR CFCl,. — Elementar-
analysen wurden von dem Mikroanalytischen Labor Beller in Got-
tingen durchgefiihrt.

3,7-Diphenyl-13°5,2 4,6 8-dithiatetrazocin (2)

a) Zu einer aus 2.4 g (14.4 mmol) LiN(SiMe;), und 1.5 g (14.4
mmol) PhCN bestehenden Losung in 50 ml THF tropft man bei
Raumtemp. 2.2 g (21.6 mmol) frisch destilliertes SCl, in 10 ml THF.
Nach 12 h wird der gelbe Feststoff abfiltriert und mit THF und
n-Hexan gewaschen. Nach Trocknen i. Vak. erhdlt man 13 g
(60%) 2.

b) Man tropft bei Raumtemp. 0.45 g (4.5 mmol) SCl, in 10 ml
Toluol zu einer Lésung 1.0 g (3.0 mmol) 3 in 40 ml Toluol. Nach
12 h wird der gelbe Feststoff mit n-Hexan gewaschen und i. Vak.
getrocknet. Man erhilt 0.48 g (53%) 2. Schmp. 218 —221°C (Lit."
225-226°C). — MS (EI): m/z (%) = 298 (M, 30), 181 (PhCN,S,,
100). CiH;oN,S; (298.4) Ber. C 56.4 H 3.4

Gef. C 563 H 34

3,7-Bis(4-methylphenyl }-11*5,2,4,6 8-dithiatetrazocin (7). Zu einer
Losung von 2.0 g (5.7 mmol) 4 in 40 ml Toluol tropft man bei
Raumtemp. 0.9 g (8.5 mmol) SCl; in 15 ml Toluol, rithrt 12 h und
entfernt alle flichtigen Bestandteile i. Vak. Den beigen Feststoff
wischt man mit n-Hexan und erhélt nach Trocknen 1.3 g (70%) 7,
Schmp. 128°C. — IR (KBr, Nujol): 1610 cm ™" st, 1019 st, 838 sst,
820 sst, 804 st, 764 sst, 719 st, 652 sst. — 'H-NMR (CDCl;): § =
842 [d, o-H, *J(H-'H) = 7.5 Hz], 7.35 [d, m-H, 3J(H-'H) =
7.5 Hz], 2.41 (s, Me). — MS (EI): m/z (%) = 326 (M, 36),280(M —
NS, 12), 149 (MePhCNS, 100).

CsH4N,S,; (326.4) Ber. C 589 H4.3 §19.6
Gef. C 584 H 4.2 §203"

3,7-Bis(4-nitrophenyl)-14*,5,2,4,6 8-dithiatetrazocin (8). Zu einer
Suspension von 1.51 g (10.2 mmol) p-NO,PhCN in 40 ml Et,O
tropft man bei Raumtemp. eine Lésung von 1.7 g (10.2 mmol)
LiN(SiMes), in 40 ml Et,0O und riihrt 1 h. Danach tropft man 1.55 g
(15.3 mmol) SCI; in 10 ml Et,O zu, riihrt 16 h bei Raumtemp. und
filtriert den braunen Feststoff ab. Nach Waschen mit n-Hexan und
Trocknen i. Vak. erhdlt man 2.1 g (53%) 8, Zers.-P. 220°C. — IR
(KBr, Nujol): 1510 cm~! sst, 1350 sst, 1140 st, 1103 sst, 1014 st,
769 st, 755 st, 720 sst, 693 sst. — 'H-NMR (CDCl;): § = 7.5 (m,
CsH,). — MS (ED): m/z (%) = 388 (M, 23), 342 (M — NS, 6), 180
(NO,PhCNS, 100), 46 (NS, 58).

C,HgNgO,S; (388.4) Ber. C433 H21 S 16.5

Gef. C426 H18 S 173

3,7-Bis[4-(trifluormethyl }phenyl]-11,5,2,4,6 8-dithiatetrazocin
(9): In 40 ml Et,O werden 2.6 g (15.6 mmol) LiN(SiMe;), gelost und
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bei Raumtemp. zu einer Losung von 2.7 g (15.8 mmol) p-CF;PhCN
in 40 ml Et,O getropft. Nach 5 h gibt man 2.4 g (23.5 mmol) SCl,
in 10 ml Et,O zu und rithrt weitere 12 h. Man entfernt alle fliich-
tigen Bestandteile i. Vak., nimmt in n-Hexan auf, trennt vom LiCl
ab und erhdlt nach Einengen der Losung 1.7 g (52%) dunkelrotes
9, Schmp. 107°C. — IR (KBr, Nujol): 1427 cm ™' st, 1325 sst, 1172
sst, 1140 sst, 1108 sst, 1059 sst, 1020 st, 850 sst, 779 st, 666 st, 558
st. — '"H-NMR (CDCl;): § = 7.6 (m, C¢Hy). — ""F-NMR (CDCl,):
§ = —63(s). — MS(EI): m/z (%) = 434(M, 5), 249 (CF;PhCN-,S,,
44), 78 (NS,, 100). — (FI): m/z (%) = 434 (M, 100), 388 (M — NS,
72), 249 (CF3PhCN,S,, 33).
Ci¢HsF¢N,S; (4344) Ber. C 442 H 1.8 F 262 S 147
. Gef. C433 H14 F 247 S1617

4-Phenyl-1,2,3,5-dithiadiazolium-hexafluoroarsenat (10) und 3 Ph-
CN,S,]*2[AsFs]~Cl~ (11). 0.63 g (2.1 mmol) 2 und 0.63 g (2.1
mmol) AgAsF¢ werden in einem Glasdruckkolben auf —190°C ge-
kihlt. Nach Einkondensieren von 20 ml SO, 1d8t man den Kolben
auf Raumtemp. erwdrmen und rithrt weitere 12 h. Man trennt den
Niederschlag ab, entfernt langsam SO, i. Vak. und erhdlt 0.55 g
rotes 10 (70%) und 0.11 g gelbes 11 (50%) in einkristalliner Form.
10 und 11 wurden manuell getrennt.

10: Schmp. 132°C. — IR (KBr, Nujol): 1490 cm ™! sst, 1470 st,
928 st, 748 st, 712 sst, 700 sst, 695 sst, 678 st, 560 st, 398 sst. — MS
(EI): m/z (%) = 181 (PhCN,S,, 74), 103 (PhCN, 51), 78 (NS,, 100).

C;H;AsF¢N,S,; (370.1) Ber. C22.7 H 1.4
Gef. C231 H1.6

Tab. 2. Atomkoordinaten (x 10%) und 4quivalente isotrope ther-
mische Parameter (pm?-10~!) von 10 (dquivalente isotrope U be-
rechnet als ein Drittel der Spur des orthogonalen U,;-Tensors)

X y z U(eq)
As 3505(1) 668 (1) 1118(1) 49(1)
F(1) 4141(5) -1813(8) 1144(5) 171(3)
F(2) 2913(4) 3198 (9) 1067(5) 156 (3)
F(3) 4367(3) 1708 (11) 1898(3) 141(2)
F(4) 2664 (4) -330(11) 336(3) 152(3)
F(5) 4232(3) 1672(7) 330(2) 91(1)
F(6) 2801(3) -350(8) 1905(2) 104(2)
S(1) 6018 (1) 748(3) 6131(1) 63(1)
N(1l) 7102(3) -206(7) 6078(3) 52(1)
c(1) 7844 (3) 1256(8) 6324 (3) 40(1)
N(2) 7596(3) 3398(7) 6602(3) 52(1)
s(2) 6459 (1) 3902(2) 6605(1) 61(1)
c(11) 8885(3) 596 (7) 6298(3) 39(2)
G(12) 9126 (4) ~1543(9) 5935(3) 49(2)
c(13) 10116(4) -2122(9) 5899(3) 54 (2)
c(14) 10860(4) -649(9) 6210(3) 54 (2)
C(15) 10621(4) 1469(9) 6574 (3) 54(2)
c(16) 9639 (4) 2086(8) 6621(3) 47(2)

Tab. 3. Ausgewihlte Bindungsabstinde (pm) und -winkel (°) in 10

As-F(1) 166.

5 (5) AS-F(2) 165.9 (5)
As-F(3) 169.7 (5) As~F(4) 167.1 (5)
AS-F(5) 171.0 (4) As-F(6) 169.1 (4)
S(1)-N(1) 157.3 (5) S(1)-5(2) 202.3 (2)
N(1)-c(1) 133.7 (6) c(1)-N(2) 135.4 (6)
c(1)-c(11) 146.0 (7) N(2)-5(2) 156.3 (4)
F(1)-As-F(2) 177.3(3)  F(1)-As-F(3) 87.9(3)
F(2)-As-F(3) 91.3(3) F(1)-AsS-F(4) 92.3(3)
F(2)-As-F(4) 88.5(3) F(3)-AsS-F(4) 179.0(2)
F(1)-As-F(5) 88.9(3) F(2)-As-F(5) 88.5(3)
F(3)-As-F(5) 88.1(2) F(4)-AS-F(5) 90.9(2)
F(1)-As~F(6) 90.4(3) F(2)-As-F(6) 92.3(3)
F(3)-As-F(6) 91.4(2) F(4)-As-F(6) 89.6(2)
F(5)~As=F(6) 179.1(2)  N(1)=5(1)~-5(2) 94.8(2)
S(1)-N(1)-C(1)  116.4(4) N(1)-C(1)-N(2) 117.4(4)
N(1)-C(1)-C(11) 121.9(4) N(2)-C(1)-C(11) 120.7(4)

C(1)-N(2)-8(2)  116.0(3)
C(1)~C(11)-C(12) 119.8(4)

S(1)-S(2)-N(2) 95.3(2)
C(1)-C(11)-C(16) 120.5(4)
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Tab. 4. Atomkoordinaten (x 10') und agquivalente isotrope ther-
mische Parameter (pm?- 10~') von 11 (dquivalente isotrope U be-
rechnet als ein Drittel der Spur des orthogonalen Uj;-Tensors)

x y z U(eq)
As(1) 0 0 0 59 (1)
F(1) -1679(5) 289(2) -1002(2) 115(1)
F(2) 1180(6) -567 (1) -658(2) 108 (1)
F(3) ~1864(5) -623(1) 120(2) 101(1)
As(2) 8735(1) 2500 3572(1) 47(1)
F(4) 8427(5) 2500 2363(2) 77(1)
F(5) 11525(5) 2500 3674 (3) 89(2)
F(6) 9037 (6) 2500 4769(2) 72(1)
F(7) 8720(5) 3378(1) 3552(2) 93(1)
F(8) 5941(5) 2500 3442(3) 96(2)
cl 2993 (2) 2500 800(1) 55(1)
S(1') 1545(2) 6982 (1) 209(1) 64 (1)
N' 3981 (5) 6906 (2) 808 (2) 63(1)
c(1') 5040(8) 7500 1072(4) 52(2)
c(11') 7291(9) 7500 1652(4) 59(2)
c(12') 8369(7) 6885(3) 1903 (3) 77(2)
c(13"') 10500(8) 6883 (3) 2451(4) 100(2)
c(14"') 11522(12) 7500 2723(5) 118(5)
S(2) 12550(2) 3586 (1) 2197(1) 61(1)
S(1) 15176(2) 3865(1) 1661(1) 56(1)
N(2) 12724(5) 4218(2) 2892(2) 60(1)
N(1) 15743 (5) 4535(2) 2288(2) 55(1)
c(1) - 14386 (6) 4660 (2) 2882(2) 47(1)
c(11) 14691(6) 5266(2) 3506(2) 55(1)
c(12) 16511(7) 5693(2) 3547(3) 75(2)
c(13) 16769 (9) 6253(3) 4154 (4) 91(2)
Cc(14) 15267(10) 6384 (3) 4704(3) 87(2)
c(15) 13487(8) 5967(2) 4661(3) 784¢2)
c(16) 13174(7) 5402 (2) 4070(3) 65(2)

Tab. 5. Ausgewidhlte Bindungsabstinde (pm) und -winkel (°) in 11

S(2)-8(1) 200.1 (2) N(2)-C(1) 133.4 (5)
S(1)-N(1) 157.9 (3) c(1)-c(11) 146.8 (5)
N(1)-C(1) 133.7 (5)

$(2)-S(1)-N(1)  95.7(1)
S(1)-N(1)-C(1) 115.2(2)
N(2)-C(1)-C(11) 120.4(3)

S(1)-8(2)-N(2) 94.8(1)
S(2)-N(2)-C(1) 116.3(3)
N(2)-C(1)-N(1) 118.1(3)
N(1)-C(1)-C(11) 121.5(3)

11: Schmp. 145°C.
C21H|5A52C1F12N656 (9568) Ber. C 263 H16 Cl 3.7

Gef. C 282 H 1.7 Cl131

Réntgenstrukturanalyse von 10 und 11: Zur Datensammlung
wurde ein Stoe-Siemens-Vierkreisdiffraktometer mit graphitmo-
nochromatisierter Mo-K,-Strahlung (A = 71.069 pm) benutzt. Eine
semiempirische Absorptionskorrektur wurde durchgefiihrt. Alle
Nichtwasserstoffatome wurden anisotrop verfeinert. Die Wasser-
stoffatome wurden geometrisch positioniert und mit Hilfe eines Rei-
termodells verfeinert,

10: [C;H;N,S,]*[AsFs] ™, M, = 370.16, Raumgruppe P2/c,
Z =4 a= 13504@8), b = 5754(3), c = 1515.6(8) pm, § =
94.85(5)°, ¥ = 1.1734 nm’, fMo-K,) = 329 mm~', g = 2.09
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Mgm 3, KristallgroBe 0.2 x 0.4 x 0.6 mm, 2697 Reflexe gemessen,
davon 1534 symmetrieunabhdngig mit £, > 3o(F,) fiir alle Be-
rechnungen verwendet, 192 verfeinerte Parameter, R = 0.040 R, =
0.058 [wobei w = 1/[c*(F,) + 0.0004 F2], maximale und minimale
Restelektronendichte 0.5 bzw. —0.5-107% ¢-pm~>.

11: 3[(C¢H5)CN,S,]1*2[AsFs] "Cl™, M, = 956.8, Raumgruppe
P2y/m, a = 614.1(3), b = 1933.2(10), ¢ = 1448.1(7) pm, f§ =
101.80(1)°, ¥ = 1.6828 nm?, p(Mo-K,) = 2.51 mm~!, o = 1.936
Mgm 3, Kristallgrofe 0.4 x 0.4 x 0.5 mm, 4576 Reflexe vermes-
sen, davon 2044 symmetrieunabhingig mit £, > 3(F,) fiir alle Be-
rechnungen verwendet, 248 verfeinerte Parameter, R = 0.031 R,, =
0.039 [wobei w = 1/[3*(F,) + 0.0004 F2], maximale und minimale
Restelektronendichte 0.3 bzw. —0.3-10~¢ ¢-pm~3,

In Tab. 2—5 sind die Atomkoordinaten, Bindungslingen und
-winkel von 10 und 11 angegeben.

Weitere Einzelheiten zur Kristallstrukturuntersuchung kénnen
beim Fachinformationszentrum Energie Physik Mathematik
GmbH, D-7514 Eggenstein-Leopoldshafen 2, unter Angabe der
Hinterlegungsnummer CSD-53464, des Autors und des Zeitschrif-
tenzitates angefordert werden.
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