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DARSTELLUNG UND STRUKTUR VON 
~3-(TETRACARBONYLKOBALTOSILYLIDIN)-CYCLO- 
TRIS(TRICARBONYLKOBALT)(3 Co-&), (CO),Co,Si--cS(CO)4; DER 
ERSTE “SILYLIDIN’‘-TRIKOBALTNONACARBONYL-CLUSTER 

GtiNTER SCHMID *, VOLKER BXTZEL und GeNTER ETZRODT 

Sonderforschungsbereich 127, Kristatlstruktur und Chemische Bindung. im Fachbereich 
Chemie der Universitiif Marburg/Lahn (Deutschland) 

(Eingegangen den 12. Januar 1976) 

(CO)&o,Si-Co(CO), has been synthesized from NaCo(C0)4 and Si14. The 
structure was solved by means of three-dimensional X-ray diffraction data: 
a = 15.697, b = 8.883, c = 8.131 A; a! = 110.84”, p = 105.30”, y = 80.46”; space 
groilp PJ.; 2 = 2; R = 0.037. The silicon atom is a part of the tetrahedral cluster 
unit Co&: one COG group is bound to the silicon atom as a 4th ligand. 
With this compound the first structurally secured silicon homologue of the 
wellknown methylidynecluster (CO)&o&-Y is found. 

Zusammenfassung 

(CO)&o,Si-Co(CO), wurde aus NaCo(CO), und SiJ, synthetisiert. 
Die Struktur konnte mittels dreidimensionaler Rontgenbeugungsdaten gelijst 
werden: u = 15.697, b = 8.883, c = 8.131 W; o! = 110.84”, /3 = 105.30”, y = 
80.46”; Raumgruppe Pi; 2 = 2; R = 0.037. Die Titelverbindung zeigt das Silicium- 
atom als Bestandteil der tetraedrischen Clusfereinheit Co& Eine COG- 
Gruppe ist als 4. Ligand an das Silicium gebunden. Damit ist das erste strukturell 
gesicherte Siliciumhomologe der bekannten Methylidin-Cluster (CO)&o&-Y 
gefunden. 

Einleitung 

Die Synthese des ersten Methylidin-trikobaltnonacarbonyl-Clusters (CO)9- 
Co&-CH3 im Jahre 1958 [l] hatte eine weltweite Untersuchung dieses neu- 
artigen Clustertyps zur Folge. Neben den chemischen Reaktionen, die am p3- 
Kohlenstoff, dem Methylidin-C-Atom, durchgefiihrt werden, interessierte man 





siert werden, ohne dass merkliche Zersetzung des Ciusters zu beobachten ist. 
(CO)&o$+--Co(CO), ist in organischen Losungsmitteln loslich und sublimier-t 
im Hochvakuum ab- ca. 50°C. 

SpeWroskopische Untersuchungen 

Das IR-Spektrum von (CO)&o,Si-Co(CO), wird praktisch ausschliesslich 
von den CO-Valeni- und Deformationsschwingungen geprZgt_ Im Bereich der 
v(CO)-Schwingungen werden in n-Hexan-Losung 6 Banden beobachtet: 211&~hw, 
209&t, 2057sst, 2033m, 2OlOsschw, 1993sschw cm-‘. Bei geringstem Korltdkt 
mit Luftsauerstoff tritt in Lijsung rasche Zersetzung ein, erkenntlich an zwei 
immer st;drker werdenden neuen v(C0 j-Banden bei 2065 und 1868 cm-‘_ 

Im Massenspektrum ist, ausgehend vom Molekiilpeak, der Abbau samtlicher 
CO-Gruppen zu beobachten (Tabelle 1 und Fig. 1). Tabelle 1 enthat die beob- 
achteten Peaks, deren relative Intensitit sowie die zugeordneten Ionen. Die 
Tabelle enthat die zugeordneten Peaks >l%. Die Massen sind geradzahlig auf- 
oder abgerundet. Die berechneten Massen entsprechen in alien Fallen den beob- 
achteten. Die registrierten Peaks m/e < 100 sind nicht aufgefiihrt. Neben der 
Abbaureihe (CO),Co,Si’ mit n = 13 bis 0 werden mit deutlich kleineren inten- 
sit2ten die Brurhstiicke (CO),Co,Si’ mit n = 5 bis 0 beobachtet. Dieser Befund 
1Zsst sich zwanglos erkhiren, wenn man die Abspaltung der am Silicium gebun- 
denen, dem Cluster nicht angehorenden Co(C0 j,-Gruppe annimmt. Allerdings 
lasst sich bei den geringen Intensitaten zwischen Si und CO nicht unterscheiden, 

TABELLE 1 

FRAGMENTIERUNGSSCHEMA VON (CO)gCc+i-Co(CO)~ <20”C. 70 etr) 

m/e Rel. Intensitst (?b) Ion 

628 9.0 (CO)gCo$iCo(CO)~* 

600 24.1 (CO)12CoqSi+ 
572 17.1 (CO)I1Co4Si+ 
544 17.3 (CO)l&o&i+ 
516 13.0 (CO)gCo&i+ 

488 48.4 (CO)&o&i+ 
460 45.0 <CO)7Co&i* 
432 57.7 (CO)gCo&i+ 
404 36.8 (CO)sCo&i+ 
37E 36.3 (CO)4Co&i+ 
348 40.6 (CO)3Co&+ 
345 2.2 (CO)&o+* oder (CO)&o3+ 
320 12.6 (CO)+o&X+ 
317 2.2 (CO)&o$i+ oder (C0)$03~ 
292 37.0 (CO)Co&+ 
289 1.6 (CO)$o$i+ oder (C0)&03’ 
264 57.2 Co&ii+ 
261 3.6 (CO)$o3Si+ oder (CO)3Co3+ 
236 23.2 co4+ 

233 4.3 <CO)Co-$i+oder (CO)zCo3: 

205 26.8 Co+i+ 

177 16.3 CO,+ 
146 9.6 (CO)Coz+ oder CcqSi* 

118 11.0 co2+ 
115 2.7 (CO)+o+ oder (CO)CoSi+ 
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Fig_ 1. aMassenspekt- van ~CO)gCc+i-Co<CO)+ 

da das Isotopenmuster des Siliciums nicht mehr erkenntlich ist. Insofern sind 
such die Alternativbruchstiicke (CO),Co,’ bis (CO)&09+ in Betracht zu ziehen. 

Zusatzlich wurde der Molekiilpeak von (CO)gCo3Si-Co(CO)4 in einem hoch- 
auflijsenden Massenspektrometer mit Hilfe einer Eichsubstanz genau gemessen. 
Die Masse desMolekiilions (CO)&03SiCo(CO)d wurde zu 62’7.6436 Massenein- 
heiten ermittelt. Die theoretische Masse betrZigt627.6435 Masseneinheiten. Die 
Toleranz des Messverfahrens liegt bei 2/10 000 Masseneinheiten. Mit Hilfe eines 

geeigneten Rechenprogramms wurde die Masse 627.6436 fiir die einzig mijgliche 
Elementkombination (CO)13C04Si ermittelt, womit sich die analytisch ermittel- 
te Summenformel best&gen liess. 

Strukturuntersuchung 

Kristalle zur Strukturbestimmung warden aus einer n-Hexan-Lijsung bei 0°C 
kristallisiert. Die teilweise sehr grossen Kristalle erscheinen im auffallenden Licht 
dunkelrot-dunkelbraun. Zur .Messung wurde ein K&tall der Grijsse 0.35 X 0.20 X 

O-45 mm zum Schutz vor Sauerstoffeinwirkung in eine diinnwandige Kapillare 
aus Quarzglas unter Stick&off eingeschmolzen. 

Mehrere zungchst angefertigte Prtiessionsaufnabmen zeigten, dass es sich urn 
einen Einkristall und um eine trikline Elementarzelle handelte. Die genauen 
Gitterkonstanten wurden auf einem Vierkreisdiffraktometer (Philips PW 1100, 
Mo-&-Strahlung, Graphitmonochromator), der iiber ein automatisches Peak- 
such-Programm verfiigt, bestimmt: a = l&697(3), b = 8.883(2), c = 8.131(l) R; 

Q! = 110_84(2)“, /3 = 105.30(l)“, y = 80_46(2)“, V = 1018.8 A3, 2 = 2, Raumgruppe: 
Pi, D, = 1.28 g cme3. 

Die Interferenzintensitaten von 3595 kristallographisch unabhangigen Reflex- 
en wurden nach der 0/2&scanTechnik bis zu 28 = 50” gemessen (Messdauer 
pro Reflex: 40 see; Messbreite 1.2”; Geschwindigkeit 0.03 set-‘; Untergrund 
Peakanfang und Peakende 5 see). Die Messung dreier Referenzreflexe jeweils 
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TABELLE 2 

ATOMKOORDINATEN 

DieStand~~bwei~~ngeninKlammembeziehensichaufdiejeweilsletzteStellederZahlenwerte 

Atom 

CO(l) 
cW-2) 
Co(3) 
CoC44) 
Si(1) 

C(l) 
C(2) 
C(3) 
C(4) 
C(5) 
C(6) 
C(7) 
C(8) 
C(9) 
C(10) 
all) 
C(12) 
C(13) 
O(l) 
O(2) 
O(3) 
O(4) 
O(5) 
O(6) 
O(7) 
O(8) 
O(S) 
0(10) 
Wll) 
O(12) 

W13) 

x Y z 

O-3064(3) 
0.3590(3) 
O-2860(3) 
O-0825(3) 
0.2197<6) 

0.2277(3) 
0.3060(3) 
0.4101<3) 
0.3718(3) 

0.3402(3) 
O-4704(3) 
0.2623(3) 
0.2025(3) 
0.3870(3) 
0.1364(2) 
O-0977(3) 
0.0411(2) 

-0.0214(2) 
O-1772(3) 

0.3050(2) 
O-4744(2) 
0.3806(3) 
0.3283<2) 
O-5423(2) 
0.2460(2) 
O-1470(2) 
0.4489(2) 
0.1688<2) 
0.1074(2) 
0.0134(2) 

-0.0858(2) 

0.1458<5) 
O-2416(5) 
0.4509(5) 
O-2147(5) 
0.2521(10) 

0.1494(5) 
--0.0614<4) 
O-1544(4) 
0.0501(4) 

0.3604(5) 
0.2727(5) 
0.6098(4) 
0.5072(4) 
0.5112(4) 
0.0251(4) 
0.3920<5) 
0.2491(5) 
0.1759(4) 
O-1496(5) 

-0.1937(3) 
O-1523(4) 

-0.0706<4) 
0.4342(4) 
O-2935(5) 
0.7116(3) 
O-5455(4) 
(r-5557(4) 

-aO969(3) 
O-5097(4) 
0.2748(5) 
0.1465(4)- 

0.4914<6) 
O-8417(6) 
0.6800(6) 
0.7070(6) 
0.6872(11) 
0.2928(5) 

0.4655(5) 
0.4384(5) 
0.8713(5) 
1.0577(5) 
O-8472(5) 
0.8745(5) 

0.5149(5) 
O-6593(5) 
0.7159(5) 
0.8957(5) 
0.4967(5) 
O-7358(5) 
O-1646(4) 

O-4489(4) 
0.3972(5) 
0.895?(5) 
1.1981(4) 
0X562(5) 
1.0043(4) 
O.alos(4) 

0.6561,3; 
0.7230(5) 
1.0221(5) 
O-3640(4) 

0.7552(5) 

nach zwei Stunden zei@e keine sig&ikante Anderung wghrend der Datensamm- 
lung an. 

Die Or&parameter der 4 Kobaltatome und des Siliciumatoms wurden mit dem 
Programm Multan [13] und mit einer dreidimensionalen Pattersonsynthese ermittelt. 
Zwei Verfeinerungszyklen nach der Methode der kleinsten Fehlerquadratsumme 
mit diesen 5 Atomen fiihrten zu einem R-Wert von R = CIIF,I - IF,II/CIF,I = 
0.264. Durch eine anschliessende Differenz-Fouriersynthese kdnnten alle Car- 
bonylgruppen eindeutig lokalisiert werden. Das so gewonnene Strukturmodell 
liess sich unter Verwendung anisotroper Temperaturfaktoren fiir Co und Si und 
isotroper fiir C ilnd 0 in mehreren Zyklen mit einer Blockdiagonalmatrix 
[14] bis zu R = 0.062 verfeinem. 4 weitere Zyklen mit anisotropen Temperatur- 
parametem fiir alle Atome ergaben einen endgiiltigen ZuverGssigkeitsindex von 
R = 0.037 fiir die 2976 beobachteten Reflexe (F,, = 4.7). Zur Berechnung der 
Werte F, wurden die Atomformfaktoren der neutralen Atome nach Cromer und 
Mann verwendet 1151. 

In den Tabellen 2-4 sind die Atomkoordinaten, die anisotropen Temperatur- 



Co(i) 

CO(',) 

Co(a) 

c-O<*) 

Si<i) 

C(1) 
CZ<a) 

c;(3) 

c'(4) 
c'(5) 

c-(6) 

c-<-i) 

uro 

C'W) 
C<iO) 
CXil) 

C(U) 

C;(G) 

O(i) 

O<r) 

0(;-1) 

w4j 

W6) 

wijj 

Oi'l) 

owj 

O(Y) 
CJCiO> 

O(ki; 

0~10) 

O(iYj 

2_84<2) 

2_4i(2:) 
2:i6(2) 

2_YZ(‘L) 
E_51<4) 

4.9(z) 

4.4(2) 

4.1<2) 

4.6;ti) 

4.4(z) 

Y_2<2) 

4.7<2) 

4.7 (2) 
X9(;,) 
Y.3<2) 
X1(2) 
X7(1) 

X3(2) 

'i-9(2) 

Tl.6<2) 

5.3(lj 

9.X(z) 

'i.&(2) 

X2(1) 

f.9(2) 

&l(2) 

5.0(l) 

5.4(l) 

7.2(Z) 

5.3($) 

5.1(z) 

2_'s7(2) 

2.58(2) 

l.tiS(z) 

2_53(;?) 

2.34(4) 

4.8(Z) 

2.6(l) 

3.3(Z) 

Y.2<2) 

4.36'2) 

4_&(2) 

B&11) 

'.ti(l) 

5-i(2) 

X2(2) 

3.8(2) 

4.6(x) 

X3(2) 

7.9(k) 

3.2(l) 

6.3(Z) 

4.4(l) 

6.4~2) 

Y&(B) 

3.9(l) 

5.6(2) 

5.9(2) 

3.5(l) 

6.4(2) 

10.0(2) 

5.4(2) 

X46(2) 

2.55(23 

2.83(2) 

X92(2) 

2.53(4) 

2.6<1) 

3.6(%) 

4_4e2) 

4.0(2) 

3.2(2) 

4_2('L) 

3.6(2) 

4.x2) 

4.7(2) 

4.3(2) 

4.4(2) 

4.7(Z) 

4.9(2) 

3.4(i) 

6.4(2) 

8.3(2) 

7X(2) 

3.6(l) 

8.4(2) 

4.611) 

5.4(Z) 

9.2(2) 

8.4<2) 

i.3(2) 

5.7(2) 

8.4(‘2) 

-2.15(2) 

-4_6i<2) 

--3.82(2) 

--5.67(2) 

-3.70<3) 

0.0(2) 

-0.2(l) 

-0.1(l) 

-0.4(l) 

-0.3(l) 

--0.7(l) 

0.0(l) 

O.O<lj 

-0.511) 

-Liz(l) 

-1.3(l) 

-0.9(l) 

-1.1(l) 

-O-5(2) 

-0.7(l) 

-0.3(l) 

-0.8<2) 

-O-5(2) 

-1.6<1) 

-0.6(l) 

0.5(l) 

-1.5(l) 

-0_2<1j 

-2.5(2) 

-1.6(2) 

-1.6(l) 

l-15(2) 

O-33(2) 

0.69(2) 

O-94(2) 

O-71(3) 

LO(l) 

1.4(l) 

2.2(2) 

O-l(2) 

LO(l) 

0.2(l) 

1.4(l) 

l-3(2) 

l-4(2) 

1.1(l) 

2.2(2) 

0.3(l) 
1.7<2) 

--1).3(l) 

l-9(2) 

4.4(2) 

0.3(2) 

2.1(l) 

0.6(l) 

2.4(l) 

-0.4(l) 

3.1(2) 

1.6(2) 

3.6(2) 

-0.3(l) 

3.8(2) 

O-34(%) 

O-89(2) 

0.72(l) 

O-24(2) 

O-56(3) 

0.8(l) 

0.4(l) 

0.8(l) 

1.4(l) 

1.5(l) 

l-8(2) 

0.6(l) 

1.0(l) 

1.4(l) 

LO(l) 

-0.9(l) 

1.5(l) 
-O.l(lj 

1.5(l) 

LO(l) 

1.8(2) 

3.5(2) 

0.6(l) 

4.2<2) 

0.9(l) 

2.8(l) 

2X(2) 

2:2(l) 

-2.2(2) 

4.4(2) 

0.1(l) 

parameter, die Atomabstande und Winkel wiedergegeben; die Fig. 2 zeigt die 
lViolekiiistruktur von (CO)&03Si-Co(C0 jd_ 

Die Rantgenstrukturanalyse von (CO)&03Si-Co(CO)s beweist die vermutete 
&rui(z;ur, cieren wesentlicher Bestandteil die Co,Si-Clustereinheit da&&t. Durch 
eme isolierte Co(CO)a-Gruppe wird die Koordinationszahl4 des verzer,t tetra- 
e&is& umgebenen Siliciums erreicht..Damit ist zum erstenmal der Struktur- 

beweis fiir einen “Silylidin-trikobaltnonacarbonyl-Clus@’ gelungen, gleich- 
zeitig die erste Si-Verbindung, in der das Silicium an 4 Ubergangsmetalle gebun- 
den ist. Mit Sicherheit ist bei der Entstehung des Clusters, wie schon angedeutet, 
die primtie Bildung von (CO),Co,Si-J anzunehmen, das wir prgparativ noch 
nicht isolieren, jedoch eindeutig massenspektroskopisch nachweisen konnten. 

Bei Betrachtung der Tetraedereinheit CosSi fallen die gegeniiber Co& ltigeren 
Co-Co-AbstZnde auf: ~2.5 A in (CO)&03C-Y, 2.60 a in (CO),Co,Si-Co(CO),. 
Diese Absttide entsprechen somit weitgehend denen im (CO)&03S [2] bzw. 



TABELLE 4 

ZUSAMhlENSTELLUNG DER WICHTIGSTEN ATOMABSTBNDE (A) LI UND WINKEL (-) 

Abstiinde (A, 

CO(lJ-CO(2) 2.604 Co(ljSi(1) 2.217 

CO(ljCO(3) 2.611 Co(l)--.%(l) 2.222 

co(si-_co(3) 2.596 Co(3jSi(l) 2.216 
-- 

2.604 2.218 

Co<4jSi(l) 2.288 
Co~lj_(3)/c(lj-<9) 1.774 

Ca-t9wx1)-_(9) 1.148 
CO(4jC<lO) I.771 c(10)--(13)/0(10)-(13) 1.149 
co~4jc(11) 1.763 
Co(4jC<12) 1.777 
CO(4jCC13) 1.811 

Wintzei (') 

co-co--co 60 Si(ljCo(4jC(1O) 81.7 

Co(ljSi(ljCo(2) 71.9 Si~ljCo<4jC<11) 34.1 
Co(ljSiiljCo(3) 72.2 Si(ljCo(4jC(12) 87.0 
Co(2)_Si(ljCo(3) 71.6 Si(ljCo(4jC(13) li5.2 

71.9 

Co(ljSi<l)-_co(4) 136.9 c(ll)--Co<4J-c<12) 114.4 

Co(2jSi(ljCo(4) 138.1 C(11)-Co(4)-alO) 122.0 

Co(3jSi<ljCo<4) 137.0 C<12~-Co<4)--c~10) 120.6 
c(1ojCo(4jc(13) 94.4 

137.3 C~ll)--co<4jcu3) 95.5 
C(12)-Co<4)-CU3) 97.6 

(CO)&o$e [3] mit durchschnittlich 2.64 bzw. 2.62 A und sind auf die gegen- 
iiber Kohlenstoff griisseren Elemente Silicium bzw. Schwefel und Selen zuruck- 
zufiihren, die das Tetraeder aufweiten. Auffallend sind die unterschiedlichen 
Co-Si-AbstZnde_ W&rend die im Cluster gebundenen Co-Atome einen durch- 
schnittlichen Abstand von 2.218 A zum Stiicium aufweisen, zeigt das extern 
gebundene 4. Kobalt mit 2.288 a einen signifikant grijsseren Abstand. Dies mag 
fur die ausstehenden chemischen Unterruchungen von Wichtigkeit sein, da die 

_ _ __ 
Reaktnrrtat dieser Bindung griisser sein sollte als die der 3 iibrigen Co-Si-Bin- 
dungen Das Co(4)-Atom ist leicht verzerrt trigonal bipyramidal koordiniert 
(vgl_ Tab, 4). Die axiale CO-Gruppe ist mit einem Co-C-Abstand iron. l-811 A 
erwartungsgem%ss geringfiigig weiter entfernt als die aquatorial gelegenen CO- 
Gruppen mit einem durchschnittlichen Co-C-Abstand von 1.770 A. 

Der Co(C0)4-Ligand ist praktisch nicht gegen die dreizghlige Achse des 
(CO)&o$i-Clusters geneigt und ist so ausgerichtet, dass seine drei squatorialen 
Carbonylgruppen in gestaffelter Form zu den Zquatorialen CO-Gruppen des 
Kobaltdreiecks zu liegen kommen. Die Winkel am Siliciumatom (vgl. Tab. 4) 
zeigen eine starke Verzerrung der tetraedrischen Umgebung. Zu den Cluster-Co- 
Atomen sind sie im Mittel auf 71.9” verkleinert (Co(l)-Si(l)-Co(B), Co(l)- 
Si(l)-Co(3), Co(B)-Si(l)-Co(3)). Entsprechend vergrijssern sich die iibrigen 
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Fig_ 2. Molekiilstruktur van (CO)gCo$i--Co<CO)+ 

im Mittel auf 137.3” (Co(l)-Si(l)-Co(4), Co(2)-Si(l)-Co(4), Co(3)-Si(l)- 
Co(4))- 

Bei Betrachtung der Gesamtsymmetrie des MolekiiIs erkermt man 3 Pseudo- 
spiegelebenen, die jeweils die lineare Anordnung Si(l)-Co(4)-C!(13)-0(13) 
schneiden. Ebene 1 durch die Atome: O(3), C(3), Co(l), Si(l), CO(~), C(13), 
0(13), C(ll), O(ll). Ebene-2: O(6), C(6), Co(Z), Si(l), CO(~), C(13), 0(13), 
C(12), 0(12). Ebene 3: O(9), C(9), CO(~), Si(l), CO(~), C(13), 0(13), C(lO), 
O(10). Die DreiecksfIZche Co(l)-Co(2)-Co(3) liegt nahezu parallel zu der 
Aequatorialebene der trigonalen Bipyramide um CO(~). Innerhalb der Fehler- 
grenzen besitzt das MolekiiI C,,-Symmetrie. 

Beschreibung der Versuche 

7.95 g NaCo(C0)4 (40.98 mMo1) und 3.32 g (6.19 mMo1) SiJ4 werden in 
einem 500 ml Stickstoffkolben vorgelegt und mit ca. 250 ml trockenem, stick- 
stoff~e&ittigtem n-Hexan versetzt. Man verschliesst das ReaktionsgefZss iiber 
einen Riickflusskiihler mit einem QuecksiIbertickschlagventiI und erhitzt unter 
gleichzeitiger UV-Bestrahlung dureh die KoIbenwand auf 50°C. Unter mechani- 
schem Riihren kisst man 2 .Wo’chen reagieren. W&rend die&r Zeit ist stetige Gas- 
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entwicklung zu beobachten. Das anfangs farblose Reaktionsgemisch nimmt eine 
tief dunkelrote Farbe an. Nach der angegebenen Zeit wird die erhaltene Losung 
von Unl&hchemabgetrennt und das Filtrat auf -20°C abgekiihlt. Der sich 
dadurch ausscheidende Niederschlag wird emeut abgetrennt Die Lijsung versetzt 
manmit etwa der gleichen Menge einer konzentrierten, wiissrigen, sauerstoff- 
freien Natriumhydrogencarbonatlijsung und schiittelt kmftig, urn restliches 
SiJ, zu-zerst&en. Man trennt anschliessend die organische Phase ab und engt 

die& im Vakuum zur Trockne ein. Der Riickstand wird im Hochvakuum bei 
50°C sublimierf;. Sollte hierbei noch farbloses SiJ, beobachtet werden, muss der 
Hydrolysevorgang wiederholt werden. Die Ausbeuten an sublimiertem Endprodukt 
betragen nur etwa 5% d. Th., bezogen auf eingesetztes SiJ4. Gptirnierungsver- 
suche wurden jedoch nicht untemommen. (Gef.: C, 24.59; Co, 37.70; Si, 4.47. 
C13C04013Si ber.: C, 24.87; Co, 37.54; Si, 4.47%) Mol.-Gew. (massenspektro- 
metrisch): gef. 628; her.: 628. 

Dank 

Dem “Fonds der Chemischen Industrie” danken wir fiir die finanzielle Unter- 
stiitzung. Dem Fachbereich Geowissenschaften sei fiir die Benutzung des Diffrak- 
tometers sowie der Rechenanlage gedankt. 
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