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Synthesis, Structure, and Stereoisomerism of 1,3-Di-tert-butyl-l,3.2,4-diazadistibetidines 
Starting from 1,3-di-tert-butyl-2,4-dichloro-l,3,2,4-diazadisti- 
betidine a series of 1,3,2,4-diazadistibetidines [R - SbN - tBuI2 
with R = OMe (2), OPh (3), OtBu (4), N(Tms)2 (5), P(Tms), (6), 
Me (7), and tBu (8) has been synthesized. The NMR spectra 

prove most of the reaction products to be mixtures of geo- 
metrical isomers. The structure of trans-tetra-tert-butyldiaza- 
distibetidine 8a was confirmed by X-ray structure deterrni- 
nation. 

Zur Frage der geometrischen Isomerie bei substituierten 
Diazadiphosphetidinen wurden in den letzten Jahren zahl- 
reiche Untersuchungen durchgefuhrt '3'). Als mal3gebend fur 
das bevorzugte Auftreten der cis- oder trans-Konformation 
erwies sich das Substitutionsmuster des P(II1)-N-Vierrings 
(Schema 1). 

Schema 1 

R' R' 

trans Cis 

Wir berichten hier uber die cisltrans-Isomerie der ana- 
logen Sb(II1)-N-Ringsysteme. Untersucht wurden Diazadi- 
stibetidine mit gleichem Substitutionsmuster wie bekannte 
Diazadiphosphetidine. Dabei interessierte vor allem, wie 
sich der Ersatz der P-Atome durch die groDeren Sb-Atome 
auf die relativen Stabilitaten der beiden Konformeren des 
Vierringsystems auswirkt. 

I. Darstellung/Isomerentrennung 

Die Diazadistibetidine 2 -8 wurden durch Umsetzung 
des bekannten 1,3-Di-tert-butyl-2,4-dichlor-1,3,2,4-diazadi- 
stibetidins (1) mit Lithiumorganylen, Alkalialkoholaten so- 
wie Lithiumbis(trimethylsily1)amid bzw. -phosphid erhalten. 
Die Reaktionen wurden in Diethylether bei - 78 "C durch- 
gefiihrt (Schema 2). 

2-8 sind in allen gangigen Losungsmitteln mit Aus- 
nahme von Acetonitril mal3ig bis gut loslich, bei tiefen Tem- 
peraturen konnen die Verbindungen mit Ausnahme von 7 
aus Petrolether (40 - 60°C) kristallin erhalten werden. Die 
Massenspektren samtlicher Verbindungen zeigen entspre- 
chend der bereits von Diazadiphosphetidinen bekannten 

Schema 2 (Tms = Trimethylsilyl) 

tBu t Bu 
I 1 
N + 2 R-Metall N 

N - 2 Metall-CI N 
I I 

CI-Sb < >Sb-Cl P R-Sb < >Sb-R 

t Bu 

1 

tBu 

2- 8 

[R-SbN-tBu]e Umsetzung von Anzahl der nach- 

R =  [Cl-SbN- tBu]2 mit geniesenen Isomeren 

2 OMe MeONa 1 

3 OPh PhONa 2 

4 Ot Bu t BuOK 2 

5 N(T=3)2 (Tms)2NLi 2 

6 P ( b s ) 2  (Tms)2PLi 1 

I M e  MeLi 1 

8 t Bu t BuLi 2 

Zerfalls~harakteristik~) eindeutig die Vierringstruktur an. 
Hinweise auf die Entstehung von monomeren Iminostiba- 
nen [R' Sb = NR2] wurden nicht gefunden. 

Die Reaktionsgemische wurden jeweils unmittelbar nach 
der Umsetzung NMR-spektroskopisch untersucht. Dabei 
wurde fur das Methoxy- (2), Bis(trimethylsily1)phosphino- 
(6) und Methylderivat (7) jeweils nur ein Isomer gefunden. 
In allen ubrigen Fallen lieDen sich anhand der NMR-Signale 
zwei Isomere der betreffenden Diazadistibetidine nachwei- 
sen. Bei liingerem Stehenlassen der Losungen stellt sich bei 
dem Di-tert-butoxy- (4) und dem Bis[bis(trimethylsilyl)- 
amino]diazadistibetidin 5 ein Gleichgewicht zwischen den 
beiden Konformeren ein. Bei der Phenoxyverbindung 3 und 
dem Tetra-tert-butyldiazadistibetidin 8 erfolgt dagegen eine 
quantitative Umlagerung zu jeweils einem einzigen Isomer. 
Die Trennung der isomeren Diazadistibetidine gelang irn 
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Falle der Tetra-tert-butylverbindung 8. Hier kristallisierte 
bei geeigneter Losungsmittelmenge zunachst ein Isomer in 
Form tiefroter Prismen aus, wahrend das zweite, thermo- 
dynamisch bevorzugte Isomer erst bei weiterem Einengen 
in Form gelber Kristalle anfiel. 

11. Konformationszuordnung 
cis- und trans-Form der Diazadiphosphetidine zeigen charakte- 

ristische Unterschiede in ihren "P-NMR-Spektren, was vielfach zur 
Konformationszuordnung genutzt wurde". Zur Unterscheidung 
der beiden isomeren Formen sind neben "P-Verschiebungen auch 
die 13C- und 'H-Verschiebungen der am Ringstickstoff gebundenen 
Organylreste geeignet. So unterscheiden sich die Signale des quar- 
taren C-Atoms der tert-Butylgruppe am Ringstickstoff um 6 = 
0.2 - 0.8, die der tert-Butyl-, Methyl- oder Trimethylsilylprotonen 
an gleicher Position um 0.05-0.3 ~ p m ' - ~ ' .  Dabei zeigt jeweils die 
trans-Form sowohl im 13C- als auch im 'H-Spektrum das bei ho- 
herem Feld auftretende Signal. 

Im Unterschied zu den Diazadiphosphetidinen ergab die 
NMR-spektroskopische Untersuchung der dargestellten 
Diazadistibetidine fur die beiden isomeren Formen gegen- 
laufiges Verhalten von I3C- und 'H-Verschiebung. Das Iso- 
mer mit der hochfeldverschobenen I3C-Resonanz zeigt je- 
weils ein bei tieferem Feld liegendes Protonensignal. Eine 
direkte Ubertragung der auf Diazadiphosphetidine ange- 
wandten NMR-spektroskopischen Konformationszuord- 
nung auf die isomeren Diazadistibetidine war daher nicht 
moglich. 

Um eine eindeutige Zuordnung der NMR-spektroskopi- 
schen Daten zu cis- und trans-Form der Diazadistibetidine 
durchfuhren zu konnen, isolierten wir eines der Isomeren 
des Tetra-tert-butyldiazadistibetidins 8 und bestimmten des- 
sen Kristallstruktur. Die Rontgenstrukturanalyse fur das 
rote Isomer 8a ergab eindeutig trans-Anordnung fur die An- 
timon-gebundenen tert-Butylreste '! Dieses Isomer zeigt das 
l3C-NMR-Signal bei hoherem Feld und das Protonensignal 
bei tieferem Feld als die zugehorige cis-Verbindung. Uber- 
tragt man diesen Befund auf die ubrigen in zwei isomeren 
Formen anfallenden Diazadistibetidine, so konnen die in 
Tab. 1 aufgefuhrten Zuordnungen der NMR-Daten zu cis- 
und trans-Form getroffen werden. 

Im Falle der Bis[bis(trimethylsilyl)amino]-Verbindung 5 
steht die getroffene Zuordnung in Ubereinstimmung mit fol- 

Tab. 1. "C- und 'H-NMR-Verschiebungen von 1,3-Di-tert-butyl- 
1,3,2,4-diazadistibetidin-Isomerenpaaren. Die betrachteten Atome 

sind durch Kursivdruck angegeben. Messung in [D6]Benzol 
(* in CDCI,) 

gendem Befund: Das bei der Reaktion zunachst fast aus- 
schlieBlich erhaltene Isomer 5a zeigt im 'H-NMR-Spektrum 
erwartungsgemaI3 drei Signale gleicher Intensitat. Nach ei- 
niger Zeit entsteht in der Losung zusatzlich 5 b, das neben 
dem Singulett der tert-Butylprotonen nur noch ein weiteres 
Signal fur alle vier Trimethylsilylgruppen ergibt. Die Kon- 
formationszuordnung ergibt sich in diesem Fall aus einem 
Vergleich mit den NMR-spektroskopischen Daten des 
trans-2,4-Bis[bis(trimethylsilyl)amino]-l,3-bis(trimethyls~- 
lyl)-l,3,2,4-diazadiphosphetidins, dessen Konformation 
durch Rontgenstrukturanalyse gesichert ist *). Im NMR- 
Spektrum des Phosphetidins finden sich analog dem Sti- 
betidin 5a drei Protonensignale gleicher Intensitat, so daf3 
letzterem ebenfalls die trans-Konformation zuzuordnen ist. 

Ein der cis-Form 5 b analoges NMR-Spektrum rnit zwei 
Signalen im Intensitatsverhaltnis 1 : 2 zeigt die in Form nur 
eines Isomers isolierbare [Bis(trimethylsilyl)phosphino]- 
Verbindung 6, in der folglich die cis-Konformation vorliegt. 

Das geschilderte Verfahren der NMR-spektroskopischen 
Zuordnung uber die relativen I3C- bzw. 'H-NMR-Signal- 
lagen der ringstickstoffgebundenen tert-Butylgruppen ist 
selbstverstandlich nicht auf Falle anwendbar, in denen nur 
ein Isomer vorliegt, wie bei den Verbindungen 2 und 7. In 
Tab. 2 sind die fiir die von uns untersuchten Diazadistibe- 
tidine erhaltenen Aussagen zur Konformation den Befunden 
bei analogen Phosphetidinen gegenubergestellt. 

Tab. 2. Konformationen analoger 1,3,2,4-Diazadistibetidine 
und -phosphetidine 

C(R)ENC(CH,),12 Konformation 
R E = Sb E = P  

Methoxy 2 (ein Isomer) trans (50%) g 
cis 

Phenoxy 3a/3b (trans) + cis - 

tert-Butoxy 4a/4b trans (10%) + cis (90%) cis" 
N(Tmd2 5a/5b trans (60%) + cis (40%) trans') 
P(Tms)z 
Methyl 7 (ein Isomer) ris" 
tert-Butyl 8a/8b (trans) + cis cisi0' 

6 cis - 

111. Strukturdiskussion yon 8a 

Das Molekiil besitzt im Festkorper Ci-Symmetrie. Daraus 
folgt die Planaritat des Sb2N2-Vierrings. Die Antimonatome 
sind pyramidal koordiniert, die Stickstoffatome naherungs- 
weise planar. Die zwei tertilren C- Atome der trans-konfi- 
gurierten Sb-tert-Butylgruppen sind um jeweils 71.9 ', die der 
N-tert-Butylgruppen um 12.7 O aus der Ringebene heraus- 
geknickt. Die Ebenen C(S)Sb(l)Sb(la)C(Sa) bzw. C(l)N(l)- 
N(la)C(l a) bilden rnit dem Sb,N,-Vierring einen Winkel von 
93.0 bzw. 94.7 '. Die SbN-Bindungslange ist rnit 2.05 A leicht 
gegenuber bisher gefundenen SbN-Bindungen (2.06 bis 
2.10 verkurzt. Die transanularen Winkel betragen am 
Antimon 78.3(2) und am Stickstoff 101.9(2)". In den analo- 
gen tran~-1,3,2,4-Diazadiphosphetidinen*~~~~~~), die alle im 
Festkorper C,-Symmetrie und einen planaren P2N2-Ring 
aufweisen, finden sich transanulare Winkel von 79 - 82" am 
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Abb. 1. Molckulstruktur von 8a. Ausgewihlte Bindungslangen [A] 
und -winkel r]: Sb(1)-N(l) 2.043(5), Sb(1)-N(1a) 2.051(4), 
Sb(1) - C(5) 2.252(6), N(1) - C(l) 1.481(6); N(1)- Sb(1) - N(1a) 
78.3(2), Sb( 1) - N(1) - Sb( 1 a) 101.7(2), N( 1) - Sb( 1) - C(5) 105.6(2), 

N(1a)- Sb(1)-C(5) 101.9(2), Sb(1)- N(l)-C(l) 128.9(4), 
Sb(1 a) - N(l) - C(l) 127.2(4) 

Phosphor bzw. 98 - 101 O am Stickstoff. Besonders ausge- 
pragt ist die Analogie zu trans-2,4-Di-tert-butyl-1,3-dime- 
thyl-1,3,2,4-diazadipho~phetidin'~'. Die Verbindung ist im 
Grundgeriist isostrukturell zu 8a. Beim Ersatz der P- durch 
Sb-Atome lndern sich die Bindungswinkel kaum. 

Experimenteller Teil 
Samtliche Arbeiten wurden unter AusschluI3 von Luft und Feuch- 

tigkeit unter Inertgas (Argon) durchgefiihrt. - 'H-NMR Varian 
EM 390 bzw. Bruker WH 90. - "C-NMR: Varian FT 80 A 
(20 MHz), 'H-breitbandentkoppelt aufgenommen, externer Stan- 
dard TMS. - ,'P-NMR Varian CFT 20, externer Standard 
85proz. H3P04. Losungsmittel, wenn nicht anders vermerkt, 
[D,]Benzol. - Massenspektren: Kratos MS 30/MS 50 bzw. VG 
12 - 250, 70 eV-DirekteinlaB. Die angegebenen Massenzahlen be- 
ziehen sich auf die hiufigste Isotopenverteilung. - Elementar- 
analysen: Mikroanalytisches Labor E. Pascher, Remagen-Ban- 
dorf. - 1,3-Di-tert-butyl-2,4-dichlor-l,3,2,4-diazadistibetidin ( l ) I 7 )  
und Lithium-bis(trimethyIsilyl)phosphid18) wurden nach den in der 
Literatur beschriebenen Methoden dargestellt. 

Allgemeine Vorschrqt zur Darstelluny der Verbindungen 2 - 8: 
Man suspendiert 2.0 g (4.3 mmol) Dichlordiazadistibetidin 1 in 
90 ml Diethylether, kuhlt auf -78°C ab und tropft die doppelte 
molare Menge (5% uberschuI3) des in Ether bzw. Hexan gelosten 
Lithiumsalzes zu (6, 8: Lichtausschlu& 3-5: Zugabe als Feststoff, 
Umsetzung bei Raumtemp.). Die Suspension wird 2 h nachgeriihrt, 
dann la& man auf Raumtemp. erwiirmcn, entfernt die Losungs- 
mittel i. Vak. und nimmt mit 20 ml Petrolether (40-60°C) auf. Den 
Niederschlag laOt man ca. 12 h absitzen, dekantiert die iiberstc- 
hende klare Losung und kristallisiert bei -78°C (7: Einengen der 
klaren Losung, rasche Destillation bei SOTj10 

1,3-~i-tert-butyl-2,4-dimethoxy-1,3,2,4-diazadistibetidin (2): Um- 
setzung von 2.1 g (4.6 mmol) 1 rnit 0.52 g (9.7 mmol) Natriumme- 
thanolat. Ausb. 0.70 g (34%), farblose Kristalle, Schmp. 
134--136°C. - 'H-NMR 6 = 1.00 [s, 9H, C(CH&]. 3.70 (s, 3H, 
OCH3). - "C-NMR: 6 = 34.16 [s, C(CH,),], 49.42 (s, OCH3), 54.05 
[s, C(CH3),]. - MS: mjz (%) = 433 (100) [M+ - CH3], 386 (53) 
[M+ - 2 OCHJ, 371 (60) [M+ - 2 OCH3, - CH,), 57 (65) [tBu] 
und weitere Fragmente. 

Torr). 

cisltrans- 1,3-Di-tert-butyl-2,4-diphenoxy-i,3,2,4-diazadistibetidin 
(3a/3b): Umsetzung von 1.8 g (3.9 mmol) 1 mit 0.96 g (8.3 mmol) 
Natriumphenolat. Ausb. 0.60 g (28%), farblose Kristalle, Schmp. 
(3a) 126-128°C. - 'H-NMR: 3a: 6 = 1.10 [s, 9H, C(CH,),], 3 b  
6 = 1.03 [s, 9H, C(CH,),], 3a/3b: 6 = 6.73-7.42 (m, 10H, 
OPh). - 13C-NMR: 3a: 6 = 34.50 [s, C(CH,)J, 53.99 I s ,  C(CH&]; 
3 b  6 = 35.23 [s, C(CH,),], 66.08 [s, C(CH,),]; 3a/3b 6 = 120.78 
(s, OPh), 121.11 (s, OPh), 129.84 (s, OPh), 160.43 (s, OPh). - MS: 
m/z (YO) = 572 (0.2) [M'], 479 (100) [M+ - OPh], 421 (52) 

und weitere Fragmente. 
[M' - OPh, - ~Bu], 386 (74) [M' - 2 OPh], 57 (78) [tBu+] 

C20H28NZ02121Sb2 Ber. 570.0242 Gef. 570.0234 (MS) 

cis/trans-2.4-Di-tert-butoxy-1,3-di-tert-butyl- I ,3.2,4-diazadistibe- 
tidin (4a/4b): Umsetzung von 1.9 g (4.2 mmol) 1 mit 0.98 g (8.7 
mmol) Kalium-tevt-butylat. Ausb. 1.1 g (49%), farblose Kristalle, 
Schmp. 106-108°C. - 'H-NMR (CDCI,): 4a: 6 = 1.18 [s, 9H, 

NC(CHj),], 1.20 [s, 9H, OC(CH3)3]. - 13C-NMR: 4a: 6 = 34.48/ 
34.84 [s, OC(CH3)3/NC(CH3),], 54.02 [s, NC(CH,),], 72.98 Is, 

NC(CH3)3], 1.32 [s, 9H, OC(CH&J; 4 b  6 = 1.06 [s, 9H, 

OC(CHJ31, 4 b: F = 33.98135.56 [s, OC(CH,),/NC(CH,),], 54.30 [s, 
NC(CH3)3], 74.20 [s, OC(CH,)3]. - MS: m / z  (%) = 532 (2)  [M'], 
517 (64) [M+ - CHJ, 459 (38) [M+ - OtBu], 403 (45) [M+ - 
OtBu, - Isobuten], 57 (100) [tBu'] und weitere Fragmente. 

C16H36N20~23Sb2 Ber. 534.0860 Gef. 534.0862 (MS) 

cis/trans-2,4-Bis[bis (trimethylsilyl)amino]-f ,3-di-tert-butyl- 
i,3,2,4-diazadistibetidin (5a/5 b): Umsetzung von 1.9 g (4.2 mmol) 1 
rnit 1.45 g (8.7 mmol) Lithium-bis(trimethyIsily1)amid. Ausb. 2.2 g 
(74%), schwach grunlichgelbe Kristalle, Schmp. (5a) 214°C. - 'H- 
NMR: 5a: 6 = 0.43 [s, 9H, N(Tms)J, 0.76 [s, 9H, N(Tms),], 1.33 
[s, 9H, C(CH&]; 5 b  6 = 0.23 I s ,  18H, N(Tms)>], 1.13 [s, 9H, 
C(CH3)J. - I3C-NMR: 5a: 6 = 5.99 (s, SiCH3)/6.41 (s, SiCH3), 
34.27 [s, C(CH,),], 54.33 [s, C(CH,)J; 5 b  6 = 6.98 (s, SiCH3), 36.58 
[s, C(CH,),], 56.68 [C(CH3)3]. - MS: mjz (%) = 706 (0.5) [M'], 
546 (100) [ M i  - N(Tms)J, 130 (88) [N(Tms)$ - 2 CHJ und 
weitere Fragmente. 

C20HS4Sb2N4Si, (706.5) Bcr. C 34.00 H 7.70 N 7.93 
Gef. C 34.12 H 7.74 N 7.91 

cis-2,4-Bis~bis(trimethylsily/)phosphino]-l,3-di-tert-buty/-i,3,2,4- 
diazadistibetidin (6): Umsetzung von 1.8 g (3.9 mmol) 1 rnit 1.5 g 
(82 mmol) Lithium-bis(trimethy1silyl)phosphid. Ausb. 1.4 g (48%), 
extrem empfindliche rote Kristalle, Schmp. > 175°C (Zers.). - 'H- 
NMR: S = 0.65 [m, 18H, P(Tms),], 1.43 [s, 9H, C(CH,)J. - ',C- 
NMR: 6 = 4.88 (m, SiCH3), 33.68 [t, J = 3.8 Hz; PSbNC(CH,),], 

(s). - MS: m/z (%) = 563 (33) [M+ - N(Tms)2, - CH,], 386 (46) 
[M+ - 2 N(Tms)J, 73 (100) [Tms+] und weitere Fragmentc. 

1.3-Di-tert-butyl-2.4-dimethyl-f ,3,2,4-diazadistibetidin (7): Umset- 
zung von 6.0 g (13.1 mmol) 1 rnit 17.3 ml (27.6 mmol) einer 5proz. 
Methyllithium-Losung in Diethylether. Ausb. 1.5 g (28%) einer gel- 
ben Fliissigkeit, Sdp. 70-75'JC/10-3 Torr. - 'H-NMR: 6 = 1.03 

SbCHJ), 33.05 [s, C(CH,),], 52.98 [s, C(CH,)J. - MS: m/z (%) = 

330 (25) [Mf - 2 CH3, - Isobuten] und weitere Fragmente. 

55.44 [t, J = 1.8 Hz; PSbNC(CH3)J. - ,lP-NMR: 6 = 155.94 

[s, 9H, C(CH,),], 1.19 (s, 3H, SbCH3). - 13C-NMR: 6 = 29.27 (s, 

416 (7) [M'], 401 (100) [M+ - CHJ, 386 (66) [M+ - 2 CHJ, 

CloH2,N2Sb2 (415.8) Ber. C 28.89 H 5.82 N 6.74 
Gef. C 29.04 H 5.76 N 6.80 

truns-f,2.3,4-Tetra-tert-butyl-l,3,2,4-diazadistibetidin (8a): Um- 
setzung von 2.2 g (4.8 mmol) 1 mit 5.1 ml(lO.1 mmol) einer 15proz. 
tert-Butyllithium-Losung in Pentan. Ausb. 0.30 g (13%), rote Kri- 
stalle, Schmp. 72-80°C (Zers.). - 'H-NMR: 6 = 1.05 [s, 9H, 
Sb(C(CH&], 1.56 [s, 9H. NC(CH;I,]. - ',C-NMR: 6 = 28.27 [s. 
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Tab. 3. Atomkoordinatcn ( x  lo4) und aguivalente isotrope 
thermische Parameter (A2 x lo3) von 8a. Aquivalente isotrope U 
berechnet als ein Drittel dcr Spur des orthogonalen U,,-Tensors 

X Y z Weq) 

Sb(1) 1 4 8 5 ( 1 )  5218(1)  4 4 9 2 ( 1 )  4 0 ( 1 )  
"1) 8 5 4 ( 5 )  4 9 1 3 ( 4 )  624114) 4 2 ~ )  
C ( 1 )  1815(6)  454515) 7592(5)  4 8 ( 2 )  
C ( 2 )  1160(10) 5032(7)  8699(7)  8 0 ( 3 )  
C ( 3 )  3444(8)  4981(5)  7 7 9 3 ( 8 )  66(2) 
C ( 4 )  1 8 0 3 ( 7 )  3283(5)  7 7 3 0 ( 6 )  6 5 ( 2 )  
C ( 5 )  2275(5)  3564(5)  3875(5)  50(2) 
C ( 6 )  1 1 4 1 ( 7 )  2624(5)  3879(7)  68(2) 
C ( 7 )  2491(8)  3721(7)  2443(6)  7 9 ( 3 )  
C ( 8 )  3856(6)  3297(6)  4 8 5 2 ( 6 )  6 4 ( 2 )  

SbC(CH3)3], 34.87 [s, NC(CH3)3], 44.32 [s, SbC(CH3)3], 52.63 [s, 
NC(CH3)3]. - MS: m/z (%) = 443 (43) [M' - tBu], 387 (76) 
[M+ - tBu, - Isobuten], 386 (73) [M+ - 2 tBu], 330 (35) 
[M+ - 2 tBu, - Isobuten], 57 (100) [tBu+] und weitere Frag- 
mente. 

C16H36Sb~N2 (499.9) Ber. C 38.44 H 7.41 N 5.60 
Gef. C 38.96 H 7.26 N 5.51 

cis-f,2,3,4-Tetra-tert-butyl-i,3,2,4-diazadistibetidin (8b): Einen- 
gung der Mutterlauge von 8a auf 15 ml. Ausb. 0.50 g (21%), gelbe 
Kristalle, Schmp. 51 -60°C (Zers.). - 'H-NMR: 6 = 1.13 [s, 9H, 
SbC(CH,),], 1.32 [s, 9H, NC(CH3)J. - I3C-NMR: 6 = 28.50 [s, 
SbC(CH&], 34.27 [s, NC(CH3)3], 38.92 [s, SbC(CH&], 53.48 [s, 
NC(CH3),]. - M S  siehe 8a. 

Strukturbestimmung oon 8a 19): Ein roter Einkristall, aus Petrol- 
ether (40-60°C) auskristallisiert, wurde auf einem Nicolet-R3m- 
Vierkreis-Diffraktometer mit graphitmonochromatisierter Mo-K,- 
Strahlung (h = 0.71069 A) vermessen. Von 1853 symmetrieunab- 
hangigen Reflexen wurden 1646 Reflexe mit IF1 > 4 4 9  zur Struk- 
turlosung (Patterson-Methode) und -verfeinerung verwendet. Die 
Nicht-Wasserstoffatome wurden anisotrop, die H-Atome mit einem 
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