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LiN(CH3)CH2CH2N(CH3)2 reagiert rnit YC13, HoC13 und LuCI3, 
sowie rnit (CSHS)2L~CI und (C4H9CBH7)LuC1 unter Bildung 
der homoleptischen Amide Li[Ln{ N(CH3)CH2CH2N(CH3)2}4] 
[Ln = Y (l), H o  (2), Lu (311, sowie von Li[(CSH5)2Y{N(CH3)CH2- 
CH2N(CH3k},] (4) und Li[(C4H9C8H7)Lu{ N(CH3)CH2CH2N- 
(CH3)2)z] (5). Die ‘H- und ”C-NMR-Spektren der neuen Verbin- 
dungen und die Einkristall-Rontgenstrukturanalyse von 2 werden 
beschrieben und diskutiert. 

Noch vor der Synthese2.” und Rontgenstrukturanalyse3-s’ der 
ersten homoleptischen Methyl-Derivate der Lanthanoide haben 
Bradley und Mitarbeiter niedermolekulare Amido-Derivate der Sel- 
tenen Erden synthetisieren konnen, in denen drei Bis(trimethy1si- 
1yl)amido-Liganden an Scandium, Yttrium und nahezu alle Lan- 
thanoide gebunden ~ i n d ~ . ~ ’ .  Rontgenstrukturanalysen der Scan- 
dium- und Europium-Derivate zeigten, daD als Folge der sperrigen 
Bis(trimethylsily1)amido-Liganden beide Lanthanoide die fur Me- 
talle dieser Art erstaunlich niedrige Koordinationszahl 3 aufwei- 
senR’. Die Koordinationszahl 2 kann rnit zwei Bis(trimethylsilyl)- 
amido-Liganden nicht mehr erreicht werden. Eine Rontgenstruk- 
turanalyse zeigt, daD Di[bis(trimethylsilyI)amido]samarium(II) 
beispielsweise durch Koordination von zwei zusatzlichen Tetra- 
hydrofuran-Liganden stabilisiert wid9’. 
N.N,N’,N’-Tetramethylethylendiamin (tmed) ist ein vorzuglicher 

Chelatligand zur Stabilisierung von Lithiumorganolanthanoid- 
Komplexen, wie die Beispiele [Li(tmed)13[Ln(CH3),] und (CSHS)2- 
Ln(p-CH3)2Li(tmed)‘o’ zeigen. In beiden Fallen koordinieren beide 
Stickstoff-Atome des neutralen Diamins zum Lithium-Atom. Or- 
ganolanthanoide wie (CSH5)ZYC6H4CH2N(CH3)2’”, Lu(C6H4CH2- 
N(CH3)2)312’ und (C8H8)LuC6H4N(CH3)213) zeigen, daD auch eine in- 
tramolekulare Stabilisierung solcher Organolanthanoide durch 
Koordination von Stickstoff zu Yttrium und Lutetium moglich ist. 

Im Rahmen unserer Untersuchungen zur Synthese und Struk- 
turaufklarung homoleptischer Organolanthanoid-Verbindungen 
haben wir N,N,N’-Trimethylethylendiamid als Liganden in die Or- 
ganolanthanoid-Chemie eingefiihrt und einige homoleptische Lan- 
thanoidamido-Komplexe, sowie Dicyclopentadienyllanthanoid- 
amido- und Cyclooctatetraenyllanthanoidamido-Derivate synthe- 
tisiert und die Molekiilstruktur einer dieser Verbindungen aufge- 
klart. 

Synthese und Eigenschaften 

N,N,N’-Trimethylethylendiamin reagiert rnit Butyllithium 
in Hexan unter Bildung von Lithium-N,N,N-trimethylethy- 
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Organometallic Compounds of the Lanthanides, 50’). - N,N,N’- 
Trimethylethylenediamine Derivatives of Yttrium, Holmium, and 
Lutetium 
The reactions of LiN(CH3)CH2CH2N(CH3)2 with YCI3, HoC13, 
LuCI,, as well as with (C5H5)2YC1 and (C4H9C8H7)LuCI result in 
the formation of the amides Li[Ln{N(CH3)CH2CH2N(CH3)2}4] 
[Ln = Y (l), H o  (2), Lu (3)], Li[(C5H5)2Y{N(CH3)CH2CH2N- 
(CHI)~)ZI (4), and L~C(C~H~CBH~)LU(N(CH~)CH~CH~N(CH~~}*~ 
(5), respectively. The ’H- and I3C-NMR spectra of the new com- 
pounds as well as the X-ray crystal structure of 2 are reported 
and discussed. 

lendiamid. Bei der Reaktion der in Tetrahydrofuran aufge- 
schlammten Trichloride von Yttrium, Holmium oder Lu- 
tetium mit der dreifach molaren Menge dieses Lithiumamids 
werden nicht die erwarteten homoleptischen Komplexe vom 
Typ Ln{ N(CH3)CH2CH2N(CH3)2)3 erhalten, sondern man 
isoliert in Ausbeuten zwischen 27 und 38% deren 1 : 1-Kom- 
plexe rnit LiN(CH3)CH2CH2N(CH3)2 [GI. (l)]. 

LnC13 + 4LiNMeCH2CH2NMe2 -+ 
Li[Ln(NMeCH2CH2NMe2)4] + 3 LiCl ( 1 )  
Ln = Y (I), Ho (2), Lu (3) 

Die farblosen (1) bis rosa gefarbten Verbindungen werden 
nach Abziehen der Losungsmittel und Extraktion der ver- 
bleibenden Riickstande kristallin erhalten. Alle drei Verbin- 
dungen werden von Wasser und Luftsauerstoff augenblick- 
lich zersetzt. Unter Argon beginnen sie unter Zersetzung 
oberhalb 160°C (1) bzw. 220°C (2, 3) zu schmelzen. 
Dicyclopentadienylyttriumchlorid und (Butylcycloocta- 

tetraeny1)lutetiumchlorid reagieren mit Lithium-N,N,N’-tri- 
methylethylendiamid analog unter Bildung farbloser 1 : 1 -  
Komplexe von Dicyclopentadienylyttrium-N,N,N-trimeth- 
ylethylendiamid (4) bzw. (Butylcyclooctatetraeny1)lutetium- 
N,N,N’-trimethylethylendiamid (5) mit dem Lithiumamid 
[GI. (2), (311. 

(C5H5)2YCI(THF) + 2 LiNMeCH2CH2NMez --P 

L ~ [ ( C S H ~ ) ~ Y ( N M ~ C H ~ C H , N M ~ , ) ~ ]  + LiCl ( 2 )  
4 

(C4H9C8H7)LuCI(THF) + 2 LiNMeCH2CH2NMez -+ 

Li[(C4H9CBH7)L~(NMeCH,CH,NMe2)2] + LiCl (3) 
5 
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Bei Einhaltung der angegebenen Stochiometrie konnen 
60% farbloses 4 und 42% farbloses 5 isoliert werden. Ana- 
lysen und Kernresonanzspektren beider Komplexe zeigen, 
daI3 kein THF zusatzlich an Yttrium bzw. Lutetium koor- 
diniert ist. In Analogie zu der aus der Rontgenstrukturana- 
lyse von 2 belegten Struktur der Komplexe 1-3 sind fur 4 
und 5 monomere Molekule mit jeweils tetraedrisch koor- 
diniertem Lithium sowie achtfach koordiniertem Yttrium 
und, bedingt durch die Sperrigkeit des Butylcyclooctate- 
traenyl-Liganden, sechsfach koordiniertem Lutetium anzu- 
nehmen. 

Abb. 1. ORTEP-Projektion IJ1 von 2 rnit der Numerierung der 
Atome 

4 5 

Die ‘H-NMR-Spektren von 1 und 3 sind sehr kompliziert 
und schwierig zuzuordnen. Die mit Hilfe der DEPT-Technik 
aufgezeichneten I3C-NMR-Spektren von 1 und 3 ermogli- 
chen jedoch eine Unterscheidung der den CH2- und CH3- 
Gruppen zuzuordnenden Signale. So findet man fur 1 und 
3 je vier Signale fur die CH2-Kohlenstoff-Atome zwischen 
6 = 55 und 63. Im Resonanzbereich der Methyl-Gruppen 
findet man dagegen fur 1 sechs, fur 3 aber nur vier Signale 
zwischen 6 = 42 und 48, was auf unterschiedliche Koales- 
zenzerscheinungen der Resonanzen der beiden benachbar- 
ten N-Methyl-Gruppen zuruckzufuhren sein durfte. Das ’H- 
NMR-Spektrum von 4 zeigt neben den Resonanzen der 
CH2-Gruppen die erwarteten drei Singuletts fur CsH5, NCH3 
und N(CH3)2 im richtigen Integralverhaltnis ( 5 :  3: 6), was 
ebenso wie die ‘H- und I3C-NMR-Spektren von 5 den von 
uns postulierten Strukturvorschlag unterstutzt. 

Rontgenstrukturanalyse 

Von 2 wurde eine Einkristall-Rontgenstrukturanalyse 
durchgefuhrt. Die kristallographischen Daten und Angaben 
zur Strukturbestimmung sind in Tab. 1 aufgefuhrt. In Tab. 2 
sind die Atomkoordinaten angegeben, Tab. 3 enthalt die 
Bindungsabstande und -winkel. Abb. 1 zeigt eine ORTEP- 
P r~ jek t ion ’~)  des Molekuls rnit der Numerierung der Atome. 

Die bei 138 K durchgefuhrte Rontgenstrukturanalyse von 
2 zeigt einen verzerrten HoN6-Oktaeder, der durch eine ge- 
meinsame Kante rnit einem ebenfalls verzerrten LiN,-Te- 
traeder verknupft ist. Lithium und Holmium liegen auf einer 
zweizahligen Drehachse und bilden dadurch mit den ver- 
bruckenden Stickstoff-Atomen N3 und N3’ eine Ebene. 
Hierbei sind beide Metalle durch je zwei N,N,N’-Trimethyl- 
ethylendiamin-Liganden umhullt; die beiden noch freien 
Elektronenpaare der beiden Methylamin-Stickstoff-Atome 
N3 und N3’ koordinieren zum Holmium und bilden die 
Brucke. Eine entsprechende Verbruckung findet man auch 
in den Bis(trimethylsily1)amido-Derivaten Na[Eu{N(Si- 

Tab. 1. Kristalldaten und Angaben zur Kristallstrukturbestimmung 
von 2”’ 

Summenformel: C20H52HoLiN8; Molmasse: 576.56 g/mol; Git- 
terkonstanten: a = 1222.3(16, b = 1222.3(1), c = 1880.9(4) pm; 
Zellvolurnen: 2810.0 . lo-’ m3; Zahl der Formeleinheiten pro 
Zelle: 4; Dichte (berechnet): 1.363 g/cm3; Linearer Absorp- 
tionskoeffizient: 26.96 crn I ;  F(OO0) = 1 192; Kristallsystern: 
tetragonal, P4,2,2; KristallgroDe: 0.828 x 0.162 x 0.104 mm; 
MeRgerit: Vierkreisdiffraktometer Enraf-Nonius CAD 4; 
Strahlung: Mo-K, (Graphitmonochromator), h = 71.07 pm; 
MeDtemperatur: 138(5) K; MeDbereich, Abtastmodus: 2“ 5 
2 0  I 6 0 ,  u-20-Scan; Zahl der unabhangigen Reflexe: 3968; 
Zahl dcr beobachteten Reflexe: 3742, F, 2 30(F0); max. shift/ 
error irn letzten Verfeinerungscyclus: 0.049; Restelektronen- 
dichte: max. 0.72, min. -0.73 e/A’; Anzahl der verfeinerten 
Parameter: 241; Atomformfaktoren, Af‘, Af”: Lit.”,”’; R = 
Zl lFel  - l F c l l / ~ l ~ o l  = 0.0192; R ,  = C ~ w ( l F 0 I  - 
1wF;J’  ’ = 0.0222; w = 1.2899/[n2(FO) + 0.000267 . FZJ 

a) Weitere Einzelheiten zur Strukturbestimmung sind beim Fachin- 
formationszentrum Energie, Physik, Mathematik, D-7514 Eggen- 
stein-Leopoldshafen 2, hinterlegt und konnen nach Angabe der 
Hinterlegungsnummer CSD-53 952, der Autorennamen und des 
Zeitschriftenzitats angefordert werden. 

Tab. 2. Atomkoordinaten und aquivalente isotrope Temperatur- 
faktoren”’ [A2] in 2 

Ho 
Cl 
Nl 
c2 
c3 
N2 
c4 
c5 
C6 
N3 
c7 
C8 
N4 
c9 
c10 
Ll 

0.04688111 
1.26271 3 1 
1.21521 2) 
0.98121 3) 
1.00951 3 1 
1.1001( 2) 
1.107413) 
1.20451 3) 
0.97551 2 1 
0.93831 2) 
0.84181 2) 
0.7361 12 1 
0.70971 2 I 
1.0118(2) 
0.62631 3 1 
0.8715( 3) 

0.04688111 
0.9234( 3) 
0.9691 ( 2) 
1.3011 1 2 )  
1.25581 3 I 
1.175212) 
1.121513) 
1.23041 3 1 
0.86941 2) 
0.95481 2) 
1.00881 2) 
0.94241 3) 
0.91551 2) 
0.66721 2 I 
0.8291 1 3) 
0.87151 3) 

0.00000 
0.07661 2) 
0.012911) 
0.03901 21 
0.11141 2) 
0.109011) 
0.178711) 
0.09451 2 I 
0.1316(1 I 
0.08361 1 I 
0.11231 1 I 
0.10671 11 
0.03191 1 ) 
0.0051 12) 
0.02931 2) 
0.00000 

1.12 
3.02 
1.91 
2.84 
2.71 
2.30 
3.10 
3.02 
1.83 
1.37 
1.69 
1.86 
1.58 
2.45 
2.61 
1.42 

B,, = 8 ~ ~ 1 3  2: 2: l J t , ~ ~ ~ ~ a f u 1  
I J  
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Tab. 3. Bindungsabstiinde [pm] und Bindungswinkel [ '1 in 2 Die Losungsmittel wurden iiber NaK getrocknet und unter Ar ab- 
destilliert, urn sie dann direkt zu verwenden. Die Schmelzpunkts- 

Blndung Abtand Blndung Abstand 

Ho.. .L1 
no - ~ i  
no -NZ 
Ho -N3 
Li -N3 
L l  -N4 
C1 -N1 
c2 -c3 

303.21 5) 
227.91 2 1 

266.2( 2 1 
234.5( 2) 
204.31 4) 
213.613) 
144.41 4) 
151 .Ol 5) 

N1 -Ho -N2 
N1 -Ho -N3 
~2 -no - ~ 3  
no -NI -ci 

no -NZ -c3 
no - ~ 2  -c4 
no - ~ 2  -c5 

c2 -c3 -N2 

c3 -N2 -c4 
C3 -N2 -C5 
C4 -N2 -C5 
Ho -N3 -C6 

86.71 1 I 
103.81 1 )  
84.5(1) 
127.8( 2 )  
112.813) 
103.4( 21 
116.0(2) 
109.9L 2 )  
108.41 3 )  
110.4(3) 
108.61 3) 
125.81 2) 

c3 -N2 148.3 ( 4 ) 
C4 -N2 146.914) 
C5 -N2 146.8( 41 
C6 -N3 145.3(31 
C7 -C8 152.914) 
C7 -N3 145.6131 
C8 -N4 148.0L 31 
ClO -N4 146.9(4) 

no - ~ 3  -c7 
no -LI 
C6 -N3 -C7 
C6 -N3 -Li 
c7 -N3 -Li 
N3 -c7 -C8 
C7 -C8 -N4 
C8 -N4 -c10 
C8 -N4 -Li 
c10 -N4 -Ll 
N3 -Li -N4 

119.31 2) 
87.11 1 )  
110.41 2) 
104.2( 2) 
100.8( 1 ) 
114.71 2) 
111.6l21 
110.0( 21 
97.0( 2) 
116.812) 
91.61 1 I 

Me3)2}3] und Na[Yb{N(SiMe,)2}3]'5) sowie in Yb[N(Si- 
Me3)2]z[A1Me3]216). Hier sind Europium bzw. Ytterbium mit 
Natrium oder Aluminium iiber den Stickstoff von jeweils 
zwei Bis(trimethylsily1)amido-Liganden verbriickt. Die Ab- 
stande Ho-N3 und Ho-N3' sind mit jeweils 234.5(2) pm 
erwartungsgemafi etwas langer als die Abstande zu den nur 
an Holmium koordinierten Methylamin-Stickstoff-Atomen 
N1 und N1' [227.9(2) pm], aber doch deutlich kiirzer als 
die entsprechenden Yb-N-Abstande in Na[Yb{N(Si- 
Me3)2}3] (246 pm) und Yb[N(SiMe3)2]2[A1Me3]2 (251.0 und 
257.3 pm). Jene langen Bindungen Yb- N sind aber als Bin- 
dungen zwischen Stickstoff und Ytterbium(I1) nicht direkt 
mit der Bindungssituation in 2 zu vergleichen. Die mit Wer- 
ten zwischen 246.8 und 258.8 pm im Vergleich zur Situation 
in 2 ungewohnlich langen Abstande Lu - N in Lu(C6H4CH2- 
NMez)312) und CsH8LuC6H4CH2NMe2(THF)"' sind auf die 
gespannten Ringsysteme in diesen Organolutetium-Verbin- 
dungen zuriickzufiihren. 

Die durch die Rontgenstrukturanalyse an 2 bewiesene 
Verkniipfung eines aus einem Lithium-Kation und zwei 
N,N,N'-Trimethylethylendiamid-Anionen gebildeten [Li- 
N41e-Anions iiber seine beiden Methylamin-Stickstoff- 
Atome zu einer Organolanthanoid-Einheit findet sich auch 
bei den Komplexen 4 und 5. Auf die Tetraederkante 
N5 - N7 wird bei 4 eine Dicyclopentadienyllutetium-Grup- 
pe und bei 5 eine (Butylcyclooctatetraeny1)lutetium-Einheit 
aufgesetzt. 

Der Deutschen Forschungsgemeinschaft und d e h  Fonds der Che- 
mischen Industrie danken wir fur finanzielle Unterstiitzung dieser 
Arbeit. 

Experimenteller Teil 
Samtliche Arbeiten wurden in einer Atmosphare von trockenem, 

02-freiem Ar mittels Schlenk- und Vakuumtechniken durchgefiihrt. 

bestimmungen und NMR-Messungen wurden in unter Vakuum 
abgeschmolzenen Kapillaren bzw. NMR-Rohrchen durchgefiihrt. 
Die Spektren und Analysen wurden mit folgenden Geriten aufge- 
nommen bzw. angefertigt: 'H- und I3C-NMR: Bruker W P  80 SY 
(80 bzw. 20.15 MHz) und Bruker WH 270 (270 bzw. 67.89 MHz) 
in C6D6 gegen TMS. - MS: Varian MAT 31 1 A (ElektronenstoD- 
ionisation). - C,H-Analysen: Perkin-Elmer-240C-CHN-Elemen- 
tal-Analyzer. - Li-Analysen: Atomabsorptions-Spektrometer Per- 
kin-Elmer 2380 (waDrige Losungen, Zersetzung der Substanz mit 
konz. HN03).  

Lithiuni-tetrakis(N.N,N-trimethylethylendiamido)yttriat(III) 
(1): Zu einer Losung von 7.87 g (77.2 mmol) N.N,N'-Trimethyl- 
ethylendiamin (Aldrich) in 70 ml Hexan tropft man bei Raumtemp. 
46.50 ml einer 1.65 M Losung von Butyllithium in Hexan (Merck). 
Das gebildete Lithium-N.N,N'-trimethylethylendiamid wird zur 
Gehaltsbestimmung nach Hydrolyse mit 0.1 N HCI tritriert und fur 
weitere Umsetzungen aufbewahrt. - 'H-NMR: 6 = 2.11 (s, 6H,  
Me2N), 2.50 (m, 2H, CH?), 3.12 (s, 3H, MeN), 3.23 (m, 2H, CH2). - 
Zu einer Suspension von 1.14 g (5.8 mmol) YCI, in 70 ml Tetra- 
hydrofuran werden 24.50 ml einer wie beschrieben bereiteten 0.74 M 
Losung von Lithium-N,N,N'-trimethylethylendiamid in Hexan in- 
nerhalb von 1 h getropft. AnschlieOend wird noch 24 h bei Raum- 
temp. geriihrt und die Losungsmittel i. Vak. entfernt. Der verblei- 
bende Riickstand wird mit 100 ml Hexan extrahiert und die erhal- 
tene rote Losung wird auf ca. 20 ml eingeengt. Hierbei fallen 
Kristalle von farblosem 1 aus (Ausb. 0.71 g, 31% bezogen auf 
LiNMeCH2CH2NMe2; Erweichen a b  9 2 T ,  Zers. a b  160'C). - 'H- 
NMR (270 MHz): 6 = 1.90 (s), 1.98 (m), 2.13 (m), 2.15 (s), 2.30 (m), 
2.38 (s), 2.40 (s), 2.44 (s), 3.02 (s), 3.43 (s), 3.95 (m). - I3C-NMR 
(67.89 MHz): 6 = 42.40, 44.78, 45.27, 45.55, 46.09, 47.50, 55.07, 
58.71, 58.92, 62.44. - MS (70 eV): m/z (%) = 500 (0.7) [MI +, 399 
(45.2)[M - Me2NCH2CH2NMe]+,356(7.8)[M - Me2NCH2CH2- 
NMe - Me2N + HI+, 298 (1.9) [M - 2(Me2NCH2CH2NMe)]+, 
297 (9.2) [M - 2(Me2NCH2CH2NMe) - HI+, 291 (6.6) [M - 
Li(NMeCHzCHzNMez)2]+, 254 (5.1) [M - 2(Me2NCH2CH2- 
NMe) - MezN]+, 197 (2.5)[M - 3(Me2NCH2CHzNMe)]'. 

C20H52NsLiY (500.54) Ber. C 47.99 H 10.47 N 22.39 Li 1.39 
Gef. C 46.55 H 10.49 N 22.16 Li 1.25 

Lithium-tetrakis( N,N.N'-trimethylethylendiamido) holmiat (III) 
(2): Wie vorstehend beschrieben werden zu einer Suspension von 
0.74 g (2.7 mmol) HoCI, in 70 ml Tetrahydrofuran 9.8 ml einer 
1.14 M Losung von LiNMeCH2CH2NMe2 getropft. Nach analoger 
Aufarbeitung werden rosa Kristalle von 2 erhalten (Ausb. 0.60 g, 
39% bezogen auf HoC13; Erweichen a b  112"C, Zers. a b  230°C). 

C20H52N8HoLi (576.56) Ber. C 41.66 H 9.09 N 19.44 
Gef. C 40.19 H 8.82 N 18.84 

Lithium-tetrakis(N,N,N-trimethylethylendiamido) lutetat (Ill) 
(3): Wie voranstehend beschrieben werden zu einer Suspension von 
1.15 g (4.1 mmol) LuC13 in 70 ml Tetrahydrofuran 11.4 ml einer 
1.14 M Losung von LiNMeCHzCHtNMez getropft. Nach analoger 
Aufarbeitung werden gelbliche Kristalle von 3 erhalten (Ausb. 
0.52 g, 27% bezogen auf LiNMeCH2CH2NMe2; Erweichen ab 
101 "C, Zers. a b  220°C). - 'H-NMR (270 MHz): 6 = 1.93 (s), 2.37 
(s), 2.63 (s), 2.65.(s), 2.84 (m), 2.98 (s), 3.42 (s), 3.97 (m). - I3C-NMR 
(67.89 MHz): 6 = 42.40, 45.54, 45.95, 46.52, 55.24, 58.75, 59.39, 
62.44. 

Ber. C 40.95 H 8.94 N 19.10 Li 1.18 
Gef. C 40.32 H 9.01 N 18.76 Li 1.25 

CzOHSZN8LiLu (586.60) 

Lithium-dicyclopentadienylbis( N,N,N'-trimethylethylendiamido) - 
yttriat(III) (4): Zu einer Losung von 0.65 g (2.0 mmol) Dicyclo- 
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pentadienyl(tetrahydrofuran)yttriumchlorid in 40 ml Toluol wer- 
den 1.75 ml einer wie beschrieben bereiteten 1.14 M Losung von 
LiNMeCHzCH2NMez in Hexan, verdiinnt mit 20 ml Toluol inner- 
halb von 1 h getropft. Nach 24stdg. Riihren bei Raumtemp. werden 
nochmals 1.75 ml der gleichen LiNMeCHzCH2NMez-Losung zu- 
getropft, und das Reaktionsgemisch wird weitere 24 h geriihrt. 
Nach dem Absitzen des LiCl wird die iiberstehende Losung de- 
kantiert und auf ca. 20 ml eingeengt. Beim Abkuhlen fallen a b  
-30-C farblose Kristalle von 4 aus [Ausb. 0.51 g, 59% bezogen 
auf CplY(THF)C1]. - 'H-NMR (80 MHz): 6 = 1.89 (s), 2.11 (m), 
2.91 ( s ) ,  6.34 (s). - "C-NMR (67.89 MHz): 6 = 44.41 (CH,), 45.16 
(CH,), 57.51 (CH?), 58.60 (CHJ, 110.59 (CSHS). 

C20H3,N4LiY (430.40) Ber. C 55.81 H 8.90 N 13.02 Li 1.61 
Gef. C 56.22 H 8.44 N 13.75 Li 3.36 

Lithium- (but ylcyclooctatetraenyl) his( N.N,N-trimethylethylen- 
diamido)lufetat(III) (5): Zu einer Losung von 0.65 g (1.5 mmol) 
(Butylcyclooctatetraenyl)(tetrahydrofuran)lutetiumchlorid'7' in 50 
ml Toluol werden 2.6 ml einer 1.14 M Losung von LiNMeCH2CH2- 
NMel in Hexan, verdiinnt rnit 6 rnl Toluol innerhalb von 1 h ge- 
tropft. Nach 24stdg. Riihren und Absitzen des Lithiumchlorids wird 
die iibcrstehende Losung dekantiert und auf ca. 20 rnl cingcengt. 
Bei -30°C fallen farblose Kristalle von 4 aus, die sich beim Ent- 
fernen des Losungsmittels i. Vak. und Umfiillen langsam gelb far- 
ben [Ausb. 0.34 g, 43% bezogen auf (BuCOT)Lu(THF)CI. - 'H- 
NMR (80 MHz): 6 = 1.1 1 (m), 1.68 (s), 2.01 -2.23 (rn), 2.46 (s), 3.35 
(rn), 6.73 (s), 6.80 (s). - I3C-NMR (67.89 MHz): 6 = 14.58 [CH3 

(Me?N). 45.08 (McZN), 48.51 [r-CH: (Bu)], 53.93 (CH2N), 60.22 
(Bu)], 23.16 [y-CH? (Bu)], 38.57 [O-CHz (Bu)], 41.47 (CHjN), 45.04 

(CH2N), 92.14 (COT), 92.87 (COT). 93.87 (COT), 94.62 (COT), 
106.50 (C-Bu). 

C22H42N4LiLu (544.51) Ber. C 48.53 H 7.78 N 10.92 
Gef. C 47.92 H 7.55 N 10.65 

Rontgensrrukturanalyse: Ein geeigneter Kristall von 2 wurde auf 
einem Glasfaden befestigt und durch Kleinste-Quadrate-Anpassung 
an die 20-Werte von 48 Reflexen im Bereich 30"< 2 0  < 4 0  die 
Gittermetrik bestimmt. Alle Reflexe 0 -, h, 0 -+ k und 0 -+ I im 
Bereich 2'. < 2 0  < 60" wurden vermessen. Die maximale Fluk- 
tuation dreier, nach jeweils einer Stunde Bestrahlungszeit gemes- 
senen Monitorreflexe betrug 8.3%. Die gemessenen Daten wurden 
entsprechend korrigiert. Die Orientierung des Kristalls wurde nach 
jeweils 150 gemessenen Daten durch die Zentrierung dreier Reflexe 
iiberpriift und bei einer Abweichung von mehr als 0.1" durch Zen- 
trieren von 25 Reflexen neu bestimmt. Die MeBdaten wurden einer 
Lorentz- und Polarisationskorrektur unterzogen. Die Position des 
Ho-Atoms wurde mit Patterson-Methoden im Programm SHELX 
86 '*I bestimmt. Eine anschlie5ende Differenz-Fourier-Synthese 
zeigte die Positionen der Nichtwasserstoff-Atome. Nach empiri- 

scher Absorptionskorrektur (DIFABS19', max. und min. Korrek- 
turfaktor 0.896 und 1.215) erfolgte die anisotrope Verfeinerung der 
Nichtwasserstoff-Atome und die isotrope Verfeinerung der Was- 
serstoff-Atome durch Kleinste-Quadrate-Berechnung (SHELX 
76'"'). Alle weiteren Angaben zur Kristallstrukturbestimmung sind 
Tab. 1 zu entnehmen. 
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