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Heavy Metal x Complexes, V’). - The Layer Polymer {([C,H6SnCl][GaCl,]),}, ,, 
In the system C&6/SnC12/GaC13 crystalline (benzene)chlo- ring plane, and two benzene molecules bound to the tin at- 
rotin( + 2) tetrachlorogallate( + 3) (1) is obtained. According to oms in a distorted q6 state. A pseudorotational disorder of one 
an X-ray structure analysis (Pca2,) the solid contains polymeric of the benzene ligands was found. The tin-arene bonding is 
{([CGHGS~C~][G~C~,]),},  layers built up by ((C6H6SnC1] much weaker in 1 compared to the chain polymer 
[GaCl,]), structural units. A unit consists of an Sn,Clf+ four- (([C6H6SnCI] (AICl,])}x (2). 
membered ring, two GaC1, tetrahedra at opposite sides of the 

Erste Untersuchungen an Systemen des Typs Aren/SnC12/ 
A1Cl3 fiihrten Amma und Mitarbeiter Ende der sechziger 
Jahre durch2). Inzwischen ist eine grol3ere Zahl auch struk- 
turell charakterisierter kristalliner Phasen bekannt, in denen 
die Bestandteile in unterschiedlichen Molverhaltnissen, teil- 
weise auch unterschiedliche Arene nebeneinander, enthalten 
sind 3-7). Sie konnen formal als Aren-Additionsverbindun- 
gen der Tetrachloroaluminate [SnCl] [AlCL] und Sn[Al- 
Cl4I2 angesehen werden, wobei die Arenkomponente in der 
Regel in einem verzerrten $-Modus an die Zinnatome ge- 
bunden ist. Gelegentlich sind bei der Kristallisation auch 
Phasen bevorzugt, die zusatzliches, ungebundenes Aren ent- 
halten. Mit Aren = C6H6 wurden bisher die Verbindungen 

C6H6Sn[AlC14]2. C & j  (3)3’ beschrieben. 
[C6H6SnCl] CAlC14-J (2),), [(C,jH&SnCl] [AlC14] .C6H66’ und 

[Ca6SnC1] [GaC14] [C&16SnC1] [AlCb] C6H6Sn[A1CbI2.C6H6 
1 2 3 

Nur sparliche Angaben liegen zu Arenkomplexen der 
Zinn(I1)-tetrachlorogallate vor. Elementaranalytisch und 
spektroskopisch charakterisiert wurde lediglich ein C2.21- 
Paracyclophankomplex von [SnCl] [GaCl,] ‘1. In der be- 
treffenden Arbeit wird auch ein nicht naher charakteri- 
siertes, aus SnC12, GaC13 und Benzol gewonnenes arenhal- 
tiges Produkt, das den Aromaten im Vakuum bereits bei 
Raumtemperatur abgibt, erwahnt. Bei eigenen Untersu- 
chungen an den Systemen SnC12/GaC13/Toluol und SnClz/ 
GaC13/Benzo19) haben wir unter anderem eine benzolhaltige 
kristalline Phase mit einer interessanten Schichtstruktur ge- 
funden, von der in dieser Arbeit berichtet wird. 

Ergebnisse und Diskussion 

Aus den klaren, farblosen Losungen, die man durch Auf- 
losen von GaC13 und SnC12 in Benzol bei absolutem Feuch- 

tigkeitsausschlufl erhalt, kann benzolhaltiges, kristallines 
Material gewonnen werden. Nach Elementaranalysen und 
rontgenographischen Pulveruntersuchungen enstanden bei 
unseren Umsetzungen stets Substanzgemenge, deren Zu- 
sammensetzung von der Reaktions- bzw. Kristallisations- 
temperatur abhangig war. Unter Bedingungen, die im ex- 
perimentellen Teil angegeben sind, erhielten wir eine Probe, 
die aus mikrokristallinem Material und einigen groI3eren 
Kristallen bestand. Letztere konnen im geschlossenen Rohr- 
chen unter N2 bei Raumtemperatur aufbewahrt werden. 
Mittels Einkristallstrukturanalyse haben wir die Phase als 
(Benzol)chlorozinn(II)-tetrachlorogallat [C6H6SnCl] [GaC14] 
(1) charakterisiert. 

Bausteine des Kristallgitters von 1 sind, wie bei 

einheiten und Tetrachloroerdmetallat-Ionen. Wahrend diese 
Strukturelemente in 2 ein Kettenpolymer, d. h. einen eindi- 
mensional unendlichen Verband, aufbauen, liegt 1 als 
Schichtenpolymer vor (Abb. 1). 

Charakteristische Baugruppe des zweidimensional unend- 
lichen Verbandes ist eine, bezogen auf die empirische For- 
mel, dimere Einheit. Sie besteht aus einem nahezu planaren 
SnzC12-Vierring, an dessen Zinnatome jeweils ein Benzol- 
molekul gebunden ist, und zwei GaC1,-Einheiten, die den 
Vierring beidseitig uberspannen (Abb. 2). Der mittlere 
Sn-C1-Abstand im Vierring betragt 262.4 pm. Dies ent- 
spricht den Werten, die bei den Arenchlorozinn(I1)-tetra- 
chloroaluminaten gefunden wurden. Auch die mittleren Ab- 
stande Gal -C1 (216.5 pm) und Ga2-Cl (216.9 pm) stim- 
men gut mit entsprechenden Abstanden anderer Tetrachlo- 
rogallate iiberein lo). Eine Anordnung von Metall- und 
Chloratomen, wie sie im Grundgeriist der dimeren Einheit 
vorliegt, wurde vor kurzem auch im {[(C6H6)zSnC1][AlCl,]j2- 
Molekul gefunden6). Rein formal kann das Geriist als 
C3.3.1.1‘. S]tricyclisches System oder als zweifach Cl-uber- 

[C6H&lCl] [AlCl,] (2), C&j-MOkkUle, Sn,Cl$+ -Vierring- 
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Abb. 1. Zwei Ansichten einer {([C6H6SnCl][GaC14])2 
zolringes an Sn2 gezeichnet. Das obere Teilbild mit B 

in 1. Es ist jeweils eine Uberlagerung der beiden Teillagen des Ben- 
[0-101 verdeutlicht den netzartigen Aufbau der Schicht. Im unteren 

Teilbild (Blickrichtung [00- 13 ist die Wellung der Schicht erkennbar. Der Aufbau des Kristallgitters erfolgt uber die translatorische 
Stapelung der Schichten in [OIO]-Richtung. Zwischen den Schichten wirken lediglich van-der-Waals-Krafte. Die Schwingungsellipsoide 

entsprechen in dieser und den folgenden Abbildungen einer Aufenthaltswahrscheinlichkeit von 50% 

bruckter r - Ga - C1- Sn - C1- l2 -,-Achtring beschrie- 
ben werden. Die Konformation dieses Achtringes erinnert 
an die des Au4C14-Ringes in Au4C18"). 

Uber je eines der beiden terminalen Chloratome an beiden 
Ga-Atomen (C16 und C19) erfolgt die Verkniipfung der di- 
meren Bausteine zum zweidimensional unendlichen, gewell- 
ten Netzwerk (Abb. 1 und 2). Eine Masche des Netzes wird 
von insgesamt vier ([C6H6SnCl] [GaCl&-Einheiten gebil- 
det. Die Atome C15 und CllO sind ausschliel3lich an die 
Galliumatome gebunden. Ihre entsprechend schwachere Fi- 
xierung im Gitter wird durch die vergleichsweise hohen B- 
Werte dokumentiert (Tab. 4)'*'. 

Wahrend der Benzolring an Snl im Kristall durch van- 
der-Wads-Kontakte mit benachbarten Baugruppen in einer 
Stellung festgehalten wird, findet der Ring an Sn2 ausrei- 
chend Raum fur eine freie Einstellung, wobei er eine von 
zwei offenbar gleich gunstigen Positionen einnehmen kann. 
Diese Situation kann in der gewahlten Raumgruppe nur bei 
Einfiihrung einer Lagestatistik behandelt werden [Beset- 
zungsfaktoren 0.52(2) und (1 -0.52)(2)]. Wie in allen bisher 
untersuchten Verbindungen des Typs [ArenSnCl] [A1C14] 
und den meisten bekannten Zinn(I1)-cyclopentadienylver- 
bindungen 13) wird in 1 eine unsymmetrische Koordination 
des Aromaten an den Zinnatomen beobachtet. Sie kann auf 
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Abb. 2. Ein isolierter, dimerer Grundbaustein in 1; die Richtungen 

der weiteren Verkniipfung in einer Schicht sind angedeutet 

Tab. 1. Ausgewahlte Abstande [pm] und Winkel ["I in 
[C6H6SnCI][GaC14] (1) 

Snl - C11 
Snl - Cl2 
Snl - C13 
Snl - C18 
Snl - C19I 
Snl - C1 
Snl - C2 
Snl - C3 
Snl - C4 
Snl - C5 
Snl - C6 
Sn2 - C11 
Sn2 - C12 
Sn2 - C14 
Sn2 - C16ii 
Sn2 - C17 
Sn2 - C7 
Sn2 - C8 
Sn2 - C9 
Sn2 - C10 
Sn2 - C11 
Sn2 - C12 
Sn2 - Ci3 
Sn2 - C14 
Sn2 - C15 
Sn2 - C16 
Sn2 - C17 
Sn2 - C18 
Gal - C13 
Gal - C14 
Gal - C15 
Gal - C16 
Ga2 - C17 
Ga2 - C18 
Ga2 - C19 

259.3 ( 4 )  
265.4 (3) 
292.3 (5) 
289 -6 (6) 
326.9 ( 5 )  

348.9(8) 
348.3(8) 
333.1(8) 
317.8 ( 8 )  
318 -4 ( 8 )  
334.4(9) 

264.8 (3) 
261.5 (4) 
289.4 (6) 
318.8 (7) 
295.2(5) 

348 (2) 
327 (2) 
309(1) 
312(1) 
334 (2) 
351 (2) 
309(1) 
320 (2) 
337 (2) 
342 (2) 
332 ( 2 )  
316(1) 

218.3 ( 5 )  
219 -1 (6) 
212.4 ( 8 )  
216.3 (7) 

218.9 (5) 
219.4 ( 6 )  
217.9 (6) 

C11 - Snl - C12 
C11 - Snl - C13 
C11 - Snl - C18 
C11 - Snl - C191 
Cl2 - Snl - C13 
Cl2 - Snl - C18 
Cl2 - Snl - C19I 
C13 - Snl - C18 
C13 - Snl - C191 
C18 - Snl - C19' 

C11 - Sn2 - Cl2 
C11 - Sn2 - C14 
C11 - Sn2 - C16'1 
C11 - Sn2 - C17 
C12 - Sn2 - C14 
C12 - Sn2 - C1611 
C12 - Sn2 - C17 
C14 - Sn2 - C161' 
C14 - Sn2 - C17 
C17 - Sn2 - C16** 
Snl - C19'- Ga2 
Sn2 -C1611- Gal 

C13 - Gal - C14 
C13 - Gal - C15 
C13 - Gal - C16 
C14 - Gal - C15 
C14 - Gal - C16 
C15 - Gal - C16 
C17 - Ga2 - C18 
C17 - Ga2 - C19 
C17 - Ga2 - CllO 
C18 - Ga2 - C19 
C18 - Ga2 - CllO 
C19 - Ga2 - CllO 

80.5(1) 
87.3(1) 
85.6(1) 
152.6 (1) 
85.6(1) 
84.9(1) 
72.4(1) 
169.0 (1) 
94.7(1) 
87.8(1) 

80.2(1) 
85.811) 
70.4(1) 
86.4(1) 
86.5(1) 
150.4 (1) 
87.8(1) 
87.8(2) 
171.0(1) 
93.7(2) 

115.9(2) 
124.5 ( 3 )  

107.1(2) 
113.1(3) 
105.4 (2) 
111.1(3) 
106.0(2) 
113.6 ( 3 )  

106.5 (2) 
108.0 12) 
109.9 ( 3 )  
105.9 (2) 
114.1(3) 
112.0 (2) 

Ga2 - CllO 213.5(6) 

' - O . ~ - X , Y . - ( ~ . ~ + Z . - " - X . ~  - - y . O . S + z  

die stereochemische Aktivitat des einsamen Elektronenpaa- 
res am Sn zuruckgefuhrt werdenI3). In Abb. 3 sind die Geo- 
metrien der drei in 1 gefundenen Sn-Benzol-Wechselwir- 
kungen skiuiert. Die Sn-Atome sind jeweils fast auf einer 
vertikalen Spiegelebene des Benzols angeordnet. 

316 3 0 9  317 8 aoa 
CIA C/13 c9 / - .- I 

c2 C6 
348.3/ c1 331.4 c/a C15 

348.9 351 342 337 

320 
C14 

Abb. 3. Zur Geometrie der Aren-Zinn-Bindungen in 1: die Zinn- 
atome sind annahernd auf einer Spiegelebene des Arens angeordnet. 

Die Sn-C-Abstande sind in pm angegeben 

Die Aren-Zinn-n-Wechselwirkung, fur deren Starke die 
Bindungsordnung s(Sn-Aren) = 2 - Xs(Sn-Cl) (Tab. 2) 
ein besonders anschauliches Ma13 darstellt7), ist im Gallat 1 
deutlich schwacher als im Aluminat 2. Bei einer oberflach- 
lichen Betrachtung konnte dies ausschliefilich auf die im 
Vergleich mit AICb geringere Aciditat von Gael3, verbunden 
mit einem verminderten Chloridabstraktionsvermogen, zu- 
ruckgefuhrt werden. Von Bedeutung ist in diesem Zusam- 
menhang jedoch auch die grundsatzlich unterschiedliche 
Anordnung der Liganden an den Zinnatomen in 1 und 2. 
Die Koordinationsfiguren der Sn-Atome beider Verbindun- 
gen sind in guter Naherung als Y-pentagonale Bipyramiden 
beschreibbar (Abb. 4). Wahrend allerdings in 2 der Arenli- 
gand axial angeordnet ist und sich in trans-Stellung zu einem 
weniger fest gebundenen C1-Atom (Sn-C11 284 pm) befin- 
det, ist er in 1 jeweils aquatorial angeordnet und befindet 

Tab. 2. Daten zum Vergleich der Bindungsverhaltnisse an den Zinn- 
atomen im Gallat 1, im Aluminat z3) und in SnC125) 

1 (Snl) 1 (Sn2) 2 SnClz 

Sn - C1- 259.3; 0.64 261.5; 0.61 261.4; 0.61 266; 0.54 
Abstande 265.4; 0.55 264.8; 0.56 265.9; 0.54 218; 0.40 
Cpml; 289.5; 0.30 289.4; 0.30 283.7; 0.34 278; 0.40 
s(Sn - C1) a) 292.3; 0.28 295.2; 0.26 317.0; 0.15 306; 0.19 

326.9; 0.11 318.7; 0.14 332.4; 0.10 306; 0.19 
322; 0.13 
330; 0.11 
386; 0.02 
386; 0.02 

Zs(Sn - Cl) 1.88 1.87 1.75 2.00 
s(Sn-Aromat)') 0.12 0.1 3 0.25 
LsPL [pm]") 300.5 295.5" 285 

292.1 

38 e, 

RS CpmlO 36 46 d, 54 

~~ 

a) s(Sn - CI): Bindungsordnung der Sn - C1-Bindung, berechnet 
nachs = exp[(ro - r)/BI2@mitr = Sn-C1-Abstand,ro = Sn-Cl- 
Einfachbindungsabstand (242 pmZ7)) und B = 0.39. - 
b, s(Sn-Aromat) = 2 - Xs(Sn-CI). - ') LSPL: Abstand des Sn- 
Atoms von der besten Ebene des Aromaten. - dl C7-Cl2. - 

C13-Cl8. - f~ RS: Entfernung vom Ringschwerpunkt zum FuB- 
punkt des Lotes vom Zinnatom auf die beste Ebene des Aromaten 
(ring slippage). 
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b C13 

Abb. 4. Koordinationsfiguren der Atome Snl (links) und Sn2 (Mitte; 
es ist nur eine der beiden Teillagen des Benzolliganden gezeichnet) 
in 1 und des Zinnatoms im Tetrachloroaluminat 2. Die fur ein 
stereochemisch aktives einsames Elektronenpaar charakteristische 

Koordinationslucke befindet sich jeweils links des Zinnatoms 

sich in trans-Stellung zu einem der starker gebundenen C1- 
Atome des Sn2C12-Vierringes (Snl-C12 bzw. Sn2-Cl1 265 
pm). Eine Korrelation der Zentralatom-Ligand-Abstande 
trans-standiger Liganden wurde z. B. bei den Antimon(II1)- 
halogeniden nachgewiesen und ausfuhrlich diskutiert 14). Da 
der EinfluB unterschiedlich stark gebundener trans-standi- 
ger C1-Atome auf die Starke der Sn-Aren-Bindung nicht hin- 
reichend genau quantitativ erfal3t werden kann, sind die 
Strukturparameter von 1 und 2 nicht die geeignete Basis, 
um den EinfluD der Al-Ga-Substitution auf die Starke der 
Aren-Zinn-Wechselwirkung quantitativ zu erfassen. 

Fur Verbindungen in Systemen Aren/BiC1,/MC13 (M = 

Al, Ga) belegt ihre Farbigkeit auch in Losung die 
Arenkomplexierung 15). Die Ergebnisse einer kryoskopischen 
Molmassenbestimmung an einer Losung von [SnClI- 
[GaC14] in Benzol deuten darauf hin, daB {[(CbH6)2SnCl]- 
[GaC14])2-Einheiten, analog zu den oben envahnten 
{ [(C6H&SnC1] [A1C14]}2-M~lekulen6), vorliegen. Das 'H- 
NMR-Spektrum einer Losung von [SnCl] [GaClJ und 
C6H6 in C6D6 weist unabhangig von der Konzentration des 
Benzols lediglich ein Signal auf, dessen chemische Verschie- 
bung mit der von reinem Benzol ubereinstimmt. Die Aqui- 
valenz aller aromatischen Protonen, die demnach auch bei 
einem BenzoliiberschuD erhalten bleibt, 1aI3t vor dem Hin- 
tergrund der NMR-Zeitskala auf folgende dynamische Ef- 
fekte in Losung schliel3en: a) einen schnellen Austausch von 
gebundenen und ungebundenen Benzol- und Deuterioben- 
zolmolekulen und b) eine schnelle Rotation des unsymme- 
trischen gebundenen Arens am Zinnatom. Ein Bild, das 
beide Teillagen des Arens an Sn2 gleichzeitig berucksichtigt, 
kann als Superposition zweier Momentaufnahmen einer ex- 
zentrischen Rotationsbewegung des Arens auf dem Zinn- 
atom betrachtet werden. Die beiden gefundenen Einstellun- 
gen durften aus Symmetriegrunden (s. 0.) Minima des Ener- 
gieprofils dieses Vorgangs entsprechen, die bei einer voll- 
standigen Umdrehung des Benzolringes jeweils sechsmal 
durchlaufen werden. Die Lageunordnung kann somit als 
,,Rest von Molekuldynamik", der im Kristallgitter erhalten 
ist, interpretiert werden. 

Experimenteller Teil 
(Benzol)chlorozinn( +2)-tetrachlo~ogallat( + 3 )  (1): GaC1;') und 

SnC12"' wurden durch Sublimation gereinigt. Die Umsetzung er- 
folgte in einer Ganzglasapparatur mit Zerschlagventilen la). Zu 

0.522 g (2.75 mmol) SnC12 wurden 0.482 g (2.74 mmol) GaCI, und 
40 ml absolut trockenes, thiophenfreies 19) Benzol kondensiert. Die 
Mischung wurde bei 40°C geriihrt, bis eine klare Losung vorlag. 
Diese wurde bei einem N,-Druck von 10 Torr langsam eingeengt, 
wobei sich an der Glaswand des GeFaks farbloser, kristalliner Fest- 
stoff abschied. Reste des Losungsmittels wurden im Hochvak. ent- 
fernt. Bei der mikroskopischen Untersuchung des Reaktionspro- 
duktes fielen wenige gut ausgebildete Kristalle von 1 auf, die neben 
feinkristallinem Material vorlagen. Die Ergebnisse einer C,H-Ana- 
lyse (Fa. Beller, Gottingen) und einer C1-Bestimrnung2'), die an Pro- 
ben der homogenisierten Substanz durchgefuhrt wurden, wiesen auf 
einen betrachtlichen C6H6-Mangel, bezogen auf die Formel 
[C6H6SnCl] [GaCI4], hin. Die homogenisierte Substanz besal3 kei- 
nen einheitlichen Schmelzpunkt. Die Linienmuster rontgenogra- 
phischer Pulverdiagramme (Doppelradius-Debye-Scherrer-Kame- 
ra) von Substanz, die unter veranderten Reaktions- und/oder Kri- 
stallisationstemperaturen gewonnen worden war, unterschieden 
sich zum Teil deutlich. Linien der eingesetzten Elementhalogenide 
waren in keinern Fall erkennbar. - Kryoskopische Molmassen- 
bestimmung (SnC1dGaC13 im Molverhaltnis 1 : 1 in Benzol): 101 1, 
ber. 887.6 1 (Dimer), 1043.8 { [(C6H6)&ICl] [GaC14]}2. 

Kristallstrukturanalyse von 1: Von einern farblosen, klar durch- 
sichtigen Kristall von 1, der zum Schutz vor Feuchtigkeit in einer 
Glaskapillare eingeschlossen war, wurden zunachst Prazessions- 
aufnahmen der Schichten Okl und hkO bis hk2 des reziproken Gitters 
durchgefuhrt. Die Symmetrie der Beugungseffekte und die systc- 
rnatischen Ausloschungen Okl rnit 1 = 2n + 1 und hO1 mit h = 2n + 1 
wiesen auf die orthorhombischen Raumgruppen Pcam (unkonven- 
tionelle Aufstellung von Pbcrn) oder Pca2, hin. Auf einem Vier- 
kreisdiffraktometer wurden anschliellend die Gitterkonstanten an- 
hand der Winkelwerte von 22 Reflexmaxima irn Bereich 22" < 2 0  
< 30" verfeinert und die Reflexintensitiiten gemessen. Angaben 7um 

Tab. 3. Kristallographische Daten und Angaben zur Strukturbe- 
stimmung von 1 a) 

Formel C6H6CI&iSn, Molmassc 443.81 g/md 
KristallgroDe 0.30 x 0.13 x 1.10 mm, Kristallsymmetrie mm 
a = 2098.0(4), h = 915.5(2), c = 1407.7(3) pm; Raumgruppe 
Pca2' (No 29); Z = 8; V, = 203.56 cm'/mol; d, = 2.18 g/ 
em3, Vierkreisdiffraktometer Siemens AED2, Mo-K,-Strah- 
lung (h = 71.069 pm), Graphitmonochromator, w/O-Scan, 
Scanweite 1.08 - 1.23", Mellzeit 18 - 82 s [abhangig von 
Z/o(Z)], MeDbereich 3 < 2 0  < 5Wb), T = 18°C 

[ F >  2o(F)], LP-Korrektur, empirische Absorphonskorrek- 
tur') (11 +-Scans, T,,, = 0.178 und T,,, = 0.448, 1 = 48.0 
em-'), Verfeinerung eines empirischen Parameters fur se- 
kundare Extinktion, Strukturverfeinerungd) durch Minimie- 
rung von Zw ( IF , /  - IFc])', volle Matrix, w = l/[o(F)' + 
R,,,,") = 0.059, Polaritit: q = 0.5(2)**', max. Restelektro- 
nendichte 1.2 e/A3 (Nahe Atom Sn2) 
Programme: SHELX-7629), ORTEP-TI 30) 

N(hklw,J = 2708, N(hklunabh) = 2436, N(hkZhob) = 2243 

0.0085F2], Np,,,,) = 254, Re' = 0.054, Rwe) = 0.057, 

a) Weitere Einzelheiten zur Kristallstrukturanalyse konnen beim 
Fachinformationszentrum Karlsruhe, Gesellschaft fur wissenschaft- 
lich-technische Information mbH, D-7514 Eggenstein-Leopolds- 
hafen 2, unter Angabe der Hinterlegungsnummer CSD-54417, des 
Autorennamens und des Zeitschriftenzitats angefordert werden. - 
b, Da bei 0 > 22.5" nur noch sehr geringe Reflexintensitaten beob- 
achtet wurden, wurde auf die Messung bei 0 > 25" verzichtet. - 

EinschlieOlich einer Korrektur fur die ,,lange Nadel". - dl Es 
wurden Atomformfaktoren fur neutrale Atome und Koeffzienten 
der anomalen Dispersion nach Lit?" verwendet. - R bzw. R,,,, = 

c IF0 - IFcll/cEb, R w  = C l h I F o  - lKll/~fiFo. 

Chem. Ber. 123 (1990) 1233-1237 



Schwermetall-nKomplexe, V 1237 

MeBverfahren und zur weiteren Behandlung der Intensitatsdaten 
sind Tab. 3 zu entnehmen. 

Die Strukturlosung erfolgte mit Hilfe der Schweratommethode. 
Bereits die E-Werte-Statistik wies auf eine azentrische Anordnung 
der Atome im Kristall hin, und da auf der Geraden 0, 0, w im 
Patterson-Raum keine Maxima zu finden waren, wurde der Struk- 
turlosung die azentrische Raumgruppe Pca2, zugrundegelegt. Nach 
lnkrementberechnungen2'* **I war eine Zusammensetzung C6H6 . 
SnCI2 . GaC13 unter Annahme von Z = 8, d.h. bei der gcwahlten 

Die Einbeziehung von Wasserstoffatomen in berechneten Positio- 
nen fiihrte, gemessen am R-Wert, nicht zu einer Verbesserung des 
Strukturmodells. Ihr Beitrag zu den F,-Werten wurde deshalb ver- 
nachlassigt. Weitere Angaben zur Strukturverfeinerung sind Tab. 3 
zu entnehmenZ4). 

CAS-RcgiW-Nummer 
1: 126190-98-5 

Raumgruppe mit zwei symmetrieunabhangigen Zinnatomen in der 
asymmetrischen Einheit der Kristallstruktur, am besten rnit dem 
Elementarzellenvolumen vereinbar. Die x- und y-Koordinaten der 
Zinnatome konnten den Harker-Geraden u, 0, l/2"I und 1/2, u, 0 
oder dem Schnitt u, u, 1/2 in Verbindung mit der Analyse moglicher 
Snl -Sn2-Vektoren, die auch Az lieferte, entnommen werden. 

Tab. 4. Ortskoordinaten und Parameter des Debye-Waller-Faktors 
fLir dic Atomc der asymmctrischcn Einhcit von 1 

Snl 
Sn2 
Gal 
Ga2 
c11 
c12  
C13 
C14 
C 1 5  
C16 
C17 
C18 
c19 
C l l O  
c1 
c2 
c3 
c 4  
c5 
C6 
c7 
C8 
c9 
c10  
c11 
c12  
C13 
C14 
C15 
C16 
C17 
C18 

A t o m  X Y z B [ A x l a )  

-0 ,20894(4 )  0 .2569(1)  0 ,75000 3 . 2 6 ( 4 )  
-0 ,03606 ( 4 )  0,2110 (1) 0 ,8686  (1) 3.24 ( 4 )  
-0 ,04941(9 )  0 , 4 7 7 8 ( 2 )  0 , 6 0 7 5 ( 2 )  4 . 4 0 ( 8 )  
-0 ,19377 ( 7 )  -0 ,0142  ( 2 )  1.0110 ( 2 )  3.55 ( 7 )  
- 0 , 1 2 9 4 ( 2 )  
-0 ,1161  ( 2 )  
-0 ,1396(21  

0,0110 ( 2 )  
-0 ,0608 ( 4 )  
-0 ,0049(3 )  
- 0 , 1 0 4 0 ( 2 )  
-0 ,2536 ( 2 )  
-0 ,2423  ( 2 )  
- 0 , 1 7 5 2 ( 4 )  
-0 ,3320(41  
-0,3637 ( 4 )  
-0 ,3458(4 )  
-0 ,2962 ( 4 )  
- 0 , 2 6 4 5 ( 4 )  
-0 ,2824(43  

0 ,1218  ( 8 )  
0 , 1 0 6 8 ( 8 )  
0 , 0 6 1 3  ( 8 )  
0,0307 ( 8 )  
0,0457 ( 8 )  
0 , 0 9 1 2  ( 8 )  

0 ,4043  ( 4 )  
0 ,0614  ( 4 )  
0 , 3 6 4 5 ( 6 )  
0 , 3 3 2 3  ( 6 )  
0 ,6836  ( 7 )  
0 ,4916  ( 7 )  
0 ,1006  ( 6 )  
0 ,1352  ( 6 )  

- 0 , 0 4 2 7 ( 5 )  
- 0 , 2 1 8 0 ( 6 )  

0 ,4562  ( 9 )  
0 , 3 8 6 4 ( 9 )  
0.4134 ( 9 )  
0 ,5104  ( 9 )  
0 , 5 8 0 3  ( 9 )  
0 ,5532  ( 9 )  
0 , 1 1 7  (2) 
0 , 0 8 9 ( 2 )  

-0 ,017  (2) 
-0.094 ( 2 )  
-0 ,065 ( 2 )  
0,040(2) 

0 , 8 5 3 4  (3)  
0 ,7645  (3)  
0 ,5840  ( 4 )  
0 , 6 9 2 1  ( 4 )  
0 .6751 ( 8 )  
0 , 4 6 9 1 ( 5 )  
1 , 0 3 7 6 ( 4 )  
0 , 9 2 7 8 ( 4 )  
1 , 1 4 6 6  ( 4 )  
0 ,9427  (5)  
0 .6451  ( 7 )  
0 .7194 ( 7 )  
0 , 8 1 3 2 ( 7 )  
0 ,8327  (7) 
0 ,7584  ( 7 )  
0 , 6 6 4 6  ( 7 )  
0 , 9 1 4  (1) 
0 . 8 1 9 ( 1 )  
0 , 7 9 7  (1) 
0 .869(1 )  
0 . 9 6 4 ( 1 )  
0 ,987  (1) 

0 , 0 4 1 1  (71 -0 ,071  ( 2 )  0 , 8 3 1 ( 1 )  5 . 6 ( 3 j b )  
0 ,0852  ( 7 )  0 , 0 3 0 ( 2 )  0 , 7 9 6  (1) 5 . 0 ( 3 ) b )  
0 , 1 1 9 1 ( 7 )  0 , 1 1 8  12) 0 , 8 5 9  (1) 4 . 4 ( 3 j 1 ) )  
0 ,1087  ( 7 )  0 , 1 0 5 ( 2 )  0 , 9 5 7  (1) 4 . 9 ( 3 ) b )  
0 ,0646  ( 7 )  0.004 ( 2 )  0 . 9 9 1 ( 1 )  4 . 7 ( 3 ) b )  
0 ,0307  ( 7 )  -0.084 (2) 0 ~ 928 (1) 5 . 8 ( 3 ) " )  

Nach Lit.'" aus dcn U,,-Wcrtcn bcrcchnct. - ''I Besetzungsfdktor 
0.5. 

uber Differenz-Fourier-Synthesen wurde das Strukturmodell 
vervollstandigt. Beim Versuch, die Kohlenstoffatome des an Sn2 
gebundcnen Benzolliganden rnit anisotropen Temperaturfaktoren 
zu verfeinern, wurden C -C-Bindungslingen zwischen 118 und 164 
pm und beinah doppelt so grol3e Uii-Werte wie bei den C-Atomen 
an Snl erhalten, so daB eine Lageunordnung dieses Arens anzu- 
nehmen war. Unter Verwendung starrer Benzolgeriiste (C -C: 
139.5 pm und C-C-C: 120°C) gelang eine Verfeinerung des sta- 
tistischen Modells. Der R-Wert verbesserte sich dabei von 0.062 bei 
248 freien Variablen auf 0.054 bei 254 freien Variablen signifikant. 
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