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Abstract 

The reaction of t-butylphosphaacetylene and bis(ethene)(toluene)iron or 
(toluene)(l-methylnaphthalene)iron yields t-butyl derivatives of three new com- 
plexes (toluene)(l,3-diphosphete)iron (4), (1,3-diphospholyl)(l,3-diphosphete)iron 
(5) and (1,3-diphospholyl)(l,2,4-triphospholyl)iron (6). 4 shows interesting redox 
properties. 

Die Dimerisierung von t-Butylphosphaacetylen 1 zu komplexierten 1,3-Diphos- 
pheten wurde jiingst mit reaktiven Komplexen des Typs Bis(ethen)(cyclopen- 
tadienyl)metall realisiert (Metal1 Co, Rh, Ir) [2,3]. Im Zuge unserer Untersuchungen 
zur organischen Chemie von hoch reaktiven m-Arenkomplexen des Eisens konnten 
wir die katalytische Cyclotrimerisierung von Alkinen unterhalb Raumtemperatur 
feststellen [1,4]. Wir haben deshalb Bis(ethen)(toluol)eisen (2) [4] und (Toluol)(l- 
methylnaphthalin)eisen (3) [l] mit t-Butylphosphaacetylen (1) [5] im Temperaturin- 
tervall von - 20 bis +2O”C umgesetzt. Es entstehen in beiden Fallen die neuen 
Komplexe 4, 5 und 6. 
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Eigenschaften van 4 



c31 

Fig. 1. X-Band ESR-Spektren van (A) 4- in glasartig erstarrtem DME. (B) 5 in glasartig erstarrtem 

Toluol, 90 K, St = LiTCNQ, g = 2.0025. 

P-C-Dreifachbindung gebrochen wird und Phosphoratome bzw. C-R-Fragmente 
zwischen den Ringen oder ihren Vorstufen ausgetauscht werden. 

Experimentelles 
0.9 g (9 mmol) 1 werden bei - 20 o C zu einer Losung von 760 mg (2.62 mmol) 3 

in 20 ml Toluol gegeben und bei langsam steigender Temperatur bis Raumtempera- 
tur 2 h geriihrt. Nach Entfernen des Liisungsmittels im Vacuum wird mit Pentan 
extrahiert und tiber A1,0,/5%H,O mit Pentan chromatographiert. 5 und 6 bilden 
eine gemeinsame Fraktion, die nach Umkristallisation 60 mg (0.11 mmol 6% bez. 1) 
griine Kristalle aus 5 und 6 ca. l/l liefert. 4 wird durch Vacuumdestillation bei 1 
Pa/80” C nachgereinigt (460 mg, 1.26 mmol, 48% bez. 3) orange Kristalle, Smp. 
57°C Analyse: Gef.: C, 58.28; H, 7.71; P, 17.35. Ber.: C, 58.65; H, 7.53; P, 17.78%. 
Nach der Extraktion verbleibt ein brauner Rtickstand noch unbekannter Konstitu- 

tion. 

Spektroskopische Daten 
4: ‘H-NMR (C,D,, 200 MHz): S (ppm) 5.7 (m,l), 5.2 (m,4), 2.25 (s,3), 0.91 (s,18); 
31P-NMR (C,D,, 36,4 MHz) (ppm) 21.2 (s); DCI-MS: m/e 348 (M+, 83%) 256 
(M - Toluol+, 96%), 210 (M - t-Bu,C,+. 100%) 
5: DCI-MS: m/e 525 (M’, 86%) 387 (M - t-Bu $Z2+, 64%) 287 (M - 1-t-Bu &+, 

69%) 
6: ‘H-NMR (C,D,, 200 MHz): 6 (ppm) 1.64 (s,18), 1.59 (s.18) 1.37 (s,9); “P-NMR 
(C,D,, 36.4 MHz) 6 (ppm) 45.9 (s,3), 32.7 (s,2); DCI-MS: m/e 556 (Mb, 100%) 

418 (M - t-Bu2C2+, 53%) 
Alle Massenspektren zeigen die aus den Isotopenverteilungen zu erwartenden 

Massenverteilungen. 
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