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By cocondensation of chromium and arenes new diarenechromium(0) complexes 
were prepared. The arenes used were benzene, o-methyl acetophenone, tetralone, 
methyl o-methyl benzoate, and menthyl o-methyl benzoate. When two different 
arenes Ar and Ar ’ were used in the cocondensation, three complexes CrAr,, CrAr;, 
and CrArAr’, which could be separated by chromatography, resulted. Titration with 
iodine gave the corresponding chromium(I) complexes. The unsymmetrically 1,2- 
substituted arenes upon coordination give rise to geometrical and optical isomers 
which were separated by fractional crystallization and chromatography. The cis-iso- 
mer of ditetralonechromium(0) was characterized by X-ray crystal structure analy- 
sis. 

Zusammenfassung 

Durch Kokondensation von Chrom und Aromaten wurden die neuen Di- 
aromat-Chrom(O)-Komplexe dargestellt. Als Aromaten wurden Benzol, o-Methyl- 
acetophenon, Tetralon, o-ToluylsHuremethylester und o-Toluyls&trementhylester 
eingesetzt. Bei Verwendung von zwei verschiedenen Arornaten Ar und Ar’ in der 
Kokondensation entstanden die drei Komplexe CrAr,, CrAr; und CrArAr’, die 
durch Chromatographie getrennt werden konnten. Durch Titration mit Iod wurden 
die entsprechenden Chrom(I)-Komplexe erhalten. Die unsymrnetrisch 1,2-sub- 
stituierten Aromaten ergeben bei der Koordination geometrische und optische 
Isomere, die durch fraktionierte Kristallisation und Chromatographie getrennt 

* LXXXXI. Mitteilung siehe Ref. 1. 
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wurden. Das cis-Isomere von Di-tetralon-chrom(0) wurde durch eine Riintgenstruk- 
turanalyse charakterisiert. 

Einleitung 

Bei der Einfiihrung von Substituenten in das Ferrocengertist treten, je nach Art 
und Stelhmg der Substituenten, neben Konstitutionsisomeren such geometrische 
und opt&he Isomere auf. Besondere Bedeutung besitzt die Spaltung unsymmetrisch 
1,2- und 1,3-substituierter Ferrocen-Derivate in ihre Enantiomeren [2-41. So werden 
zum Beispiel PPFA und BPPFA, die Diphenylphosphino- und Alkylamino-Sub- 
stituenten enthalten, als optisch aktive Liganden in der enantioselektiven Katalyse 
eingesetzt [5]. Ahnliche Isomerentremmngen sind ftir andere Aromatenkomplexe 
bekannt, insbesondere fiir Benchrotren- und Cymantren-Derivate [3,4]. Uber die 
Trennung von geometrischen und optischen Isomeren in der Di-benzol-chrom-Reihe 
wird in der vorliegenden Verbffentlichung berichtet [6,7]. 

Syntbesen 

Im Verlauf der Untersuchungen wurden die in Schema 1 abgebildeten neuen 
Di-aromat-chrom-Komplexe dargestellt und charakterisiert. Zur Synthese wurden 
ausschliesslich Aromaten und metallisches Chrom in der bereits beschriebenen 
Kokondensationstechnik umgesetzt [8]. Als Aromaten dienten Benzol, o-Methyl- 
acetophenon, Tetralon, o-Toluylsluremethylester und o-Toluylsilurementhylester 
[9]. Die Di-aroma&chromkomplexe 1, 2, 3 und 4, die neben dem substituierten 
Aromaten noch einen Benzol-Liganden enthalten, wurden durch Kokondensation 
mit Benz01 und dem substituierten Aromaten dargestellt [8]. Die entstehenden 
Gemische aus Di-benzol-chrom(O), Aromat-benzol-chrom(0) und Di-aromat- 
Worn(O) liessen sich durch Chromatographie an Kieselgel trennen [8]. Falls erfor- 
derlich, wurden die Di-aromat-chrom(O)-Verbindungen durch die bereits beschrie- 
bene Titration mit Iod in die entsprechenden Di-aromat-chrom(I)-iodide tiberftihrt 
PI. 

Die Verbindungen 1,2 und 3 bilden Enantiomerenpaare, von denen in Schema 1 
nur jeweils ein Enantiomer gezeigt ist. Die Isomeriesituation fiir den Komplex 5 
entspricht der von 6, die im Rahmen dieser Arbeit ausftihrlich diskutiert wird. 
Zunachst werden die Versuche iiber die Racematspaltung der Kationen von 1 und 2 
und die Trermung der beiden Diastereomere 4a und 4b, die sich nur in der 
Konfiguration der planaren Chirahtait der unsymmetrisch 1,Zsubstituierten Ringe 
unterscheiden, beschrieben. Dann wird tiber die Trennung der cis/rrans-Isomeren 
von 6a und 6h und die Strukturanalyse von 6a berichtet. 

Diastereomerentrennungen mit Hilfe des optiscb aktiven 3-B -pk-lO- 
sulfonat-Anions 

In den Komplexen o-Methylacetophenon-benzol-chrom(I)-iodid und Tetralon- 
benzol-chrom(I)-iodid wurde das Iodid-Anion durch das 3-Bromcampher-lO- 
sulfonat-Anion ersetzt. Zur Darstellung des Silbersalzes der 3-Bromcampher-lO- 
sulfonsliure wurde 3-Bromcampher-lo-sulfonsaure mit frisch geftitem Silberoxid 
umgesetzt. Bei der Vereinigung wassriger Lijsungen der Chrom(I)-iodide mit Silber- 
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SCHEMA 1 

3-bromcampher-lO-sulfonat fiel Silberiodid aus, das abfiltriert wurde. Die orange 
geftibte Lasung wurde jeweils eingeengt und der Rtickstand anschliessend aus 
Aceton/Ether umkristallisiert. o-Methylacetophenon-benzol-chrom(I)-3-brom- 
campher-lo-sulfonat (v(CO(Campher)) 1748, v(CO(Komplex)) 1690 cm-’ in KBr) 
ist durch folgende Drehwerte charakterisiert: [a]& + 57O, [a]& + 66 o (c 0.6, 
CH,Cl,). Ftir Tetralon-benzol-chrom(I)-3-bromcampher-lO-sulfonat (v(CO(Camp- 
her)) 1745, v(CO(Komplex)) 1692 cm-’ in KBr) sind die entsprechenden Drehwerte 
[a]& + 18”, [a]& + 27” (c 1.3, CH,Cl,). 

Bei der fraktionierten FWmg des in Methylenchlorid gel&ten Diastereo- 
merengemischs mit Ether wurde zwischen Feststoff und Mutterlauge kein Drehwert- 
unterschied festgestellt. Erfolgreicher ist die fraktionierte Kristalhsation mit 
A&on/Ether. Auch nach drei fraktionierten Kristallisationen betragen jedoch die 
Unterschiede in den Drehwerten zwischen den Kristallisaten und Mutterlaugen in 
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beiden Fallen nur einige Grad, wobei die Lichtempfindlichkeit die Diastereo- 
merentrennung zusltzlich erschwert [6]. 

Eine Fraktion, die mit der schwerer l&lichen Komponente des Diastereomeren- 
gemisches von o-Methylacetophenon-benzol-chrom(I)-3-bromcampher-lO-sulfonat 
angereichert war, wurde mit Na,!$O, zum Neutralkomplex reduziert, der im 
Hochvakuum sublimiert wurde. Die anschliessende Oxidation mit Iod lieferte 
o-Methylacetophenon-benzol-chrom(I)-iodid mit kleinen negativen Drehwerten, in 
dem eines der beiden Enantiomeren angereichert ist [6]. 

Diastereomerentrennung von o-Toluylshrementhykster-benzokhrom(d 

o-Toluylsaurementhylester-benzol-chrom(I)-iodid liegt als Gemisch der beiden 
Diastereomeren 4a und 4b vor (Schema 1). Die Trermung durch fraktionierte 
Kristallisation wurde mit Methylenchlorid/Ether (l/3) durchgeftihrt. Dazu wurde 
das in CH,Cl, gelijste Diastereomerengemisch unter Riihren tropfenweise mit der 
dreifachen Menge Ether versetzt. Eine auftretende Trtibung wurde durch Zugabe 
von etwas CH,Cl, beseitigt. Dann wurde die Losung zur Kristallisation auf - 35 o C 
abgektihlt. Das genaue Vorgehen bei der achtmaligen fraktionierten Kristallisation 
ist in den Refs. [6] und [7] beschrieben. Es ergaben sich relativ grosse Unterschiede 
in den Drehwerten zwischen Kristallisaten und Mutterlaugen, die mit zunehmender 
Anzahl von Fraktionierungsschritten immer kleiner wurden. Als hijchste Werte 
wurden erreicht : 
Kristallisat: [a]:!& + 120.8”, [a]$& + 171.3” (c 0.5; CH,Cl,). 
Mutterlauge: [a]:$ - 85.6”, [a]:& - 113.2” (c 0.5; CH,Cl,). 

ci.r / runs-Isomerentrennung von Di-tetralon-chrom(0) 

Bei tetrasubstituierten Di-aroma&chrom Komplexen vom Typ Di-tetralon- 
chrom(0) liegen geometrische Isomere 6a und 6h vor, von denen die trans-Form 
wiederum ein Enantiomerenpaar bildet (Schema 1). Die Trennung der cis/trans- 
Isomeren von Di-tetralon-chrom(0) gelang durch Sgiulenchromatographie an 
Kieselgel mit Toluol/Ether (7/l). Es entwickelten sich zwei etwa gleich breite rote 
Zonen. Jede dieser Zonen enthielt nur jeweils ein Isomeres, die erste das cis-Isomere 
und die zweite das trans-Isomere. Die beiden Diastereomeren unterscheiden sich in 
ihren Farben und IR-Spektren deutlich voneinander. c&Form: dunkelrot, v(C0) 
1652 cm-’ (KBr); trans-Form: hellrot, v(C0) 1660 cm-’ (KBr). 

Die Zuordnung der cis-Konfiguration fiir das bei der Chromatographie schneller 
wandemde Isomere ergab sich aus der Rijntgenstrukturanalyse. Dazu wurde aus 140 
mg 6a in 10 ml Toluol/3O ml Ether bei - 30°C ein Einkristall gezogen. Das 
Di-tetralon-chrom(O)-Isomere 6a ist zentrosymmetrisch gebaut. Die C-Atome der 
aromatischen Sechsringe stehen auf Deckung. Die beiden Liganden nehmen eine 
anti-Anordnung zueinander ein. Das Cr-Atom liegt im Inversionszentrum des 
Molekiils. Figur 1 zeigt ein einzehres Molektil mit der gew&hlten Atomnumerierung. 
Die Angaben zur Molektilgeometrie sind in Tabelle 1 zusammengestellt. Der 
aromatische Ring ist innerhalb der Fehlergrenzen planar * . Die griisste Abweichung 

* Abweichungen (in A) der einzelnen Atome von der besten Ebene, die durch die Atome c(5) bis C(10) 
definiert ist: Cr 1.632, 0 0.068, C(1) 0.041, c(2) -0.028, C(3) 0.574, c(4) -0.021, C(5) 0.004, C(6) 
-0.005, C(7) 0.003, C(8) 0.000, C(9) -0.001, C(10) -0.001. 
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Fig. 1. Struktur von C im KristaII. 

eines C-Atoms aus der errechneten besten Bingebene ist 0.005 A. Die C-Atome und 
das O-Atom des ankondensierten Bings liegen mit Ausnahye des C(3)-Atoms nyr 
geringfiigig ausserhalb der “Benzolebene” (maximal 0.041 A) *. C(3) ist 0.574 A 
weit herausgeklappt, und zwar auf der dem Cr-Atom zugewandten Seite. Die 
durchschnittliche C-C-Bindung&nge im yomatischen C,-Ring ist 1.41 A. 

Der Cr-Ring-Abstand ist mit 1.632 A Wch gross wie bei den D+omat- 
chrom-Komplexen Cr(C,H,), mit 1.609 A [lo] und Cr(C,,H,,), mit 1.665 A [ll], 
aber etwas kleiner als in (Tetralon)Cr(CO)(CS)(PPh3) [12]. Dies ist in Einklang mit 
der Tatsache, dass der Cr-Ring-Abstand in Di-aromat-chrom-Komplexen allgemein 
etwas geringer ist als in den entsprechenden (Aromat)Cr(CO),-Verbindungen [13]. 

TABELLE 1 

ABSTiiNDE (A) UND WINKEL ( ” ) FijR KOMPLEX 6a 

Cr-c(5) 
Cr-c(6) 
Cr-C(7) 
Cr-c(8) 
Cr-c(9) 
Cr-c(l0) 

c(l)-0 
Co)-c(2) 
c(2)-c(3) 
c(3)-c(4) 
c(4)-c(5) 
c(5)-c(6) 
c(6)-c(l) 
CJ6)-c(7) 

;;z$; 
c(9)JwO) 
c(lO)-c(l5) 

2.170(2) 
2.161(2) 
2.149(2) 
2.163(2) 
2.160(2) 
2.154(2) 

1.221(3) 
1.499(3) 
1.518(4) 
1.514(4) 
1.508(3) 
1.426(3) 
1.495(3) 
1.415(3) 
1.409(3) 
l-404(4) 
1.404(3) 
1.424(3) 

c(6)-CU)-0 120.5(2) 
c(6)-c(l)-c(2) 117.3(2) 
o-c(l)-c(2) 122.0(2) 
c(l)-c(2)-c(3) 113.8(2) 
c(2)-(X3)-c(4) 111.6(2) 
c(3)-c(4)-c(5) 112.9(2) 
c(4)-c(5)=(6) 120.4(2) 
c(4)-c(5)-c(l0) 121.7(2) 
c(lO)-c(5)-c(6) 117.9(2) 
q5)-c(6)-c(l) 120x(2) 
c(5)-CJ6)-c(7) 120.3(2) 
c(l)-c(6)-c(7) 118.8(2) 
c(6)-CG’HV) 120X(2) 
c(7bC@)-c(9) 119.5(2) 
c(8)-c(9)-c(l0) 120.2(2) 
c(9)-c(lO)-c(5) 121.4(2) 
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Experimenteller Teil 

Die verwendete Cokondensationstechnik, die chromatographische Auftrennung 
der erhaltenen Di-aromat-chrom(O)-Verbindungen und die Darstellung der Di- 
aromat-chrom(I)-iodide wurden bereits detailliert beschrieben [8], so dass in den 
folgenden Vorschriften kurze quantitative Angaben ausreichen. Alle Arbeiten wurden 
in N,-Atmosphke durchgeftihrt. 

o-Methylacetophenon-benzol-chro&(O) (1) 
Kokondensation von 2.3 g Chrom, 13.0 g o-Methylacetophenon tmd 10.0 g 

Benzol. Die dunkelrote L&sung wird filtriert, eingeengt und auf einer SiO,-S?lule so 
lange mit Toluol eluiert, bis alles Di-benzol-chrom abgetrennt ist. Die schwarze 
Zone am Sgiulenkopf dringt dabei nur wenige Zentimeter ins Kieselgel ein. Man 
hebt das schwarze Kieselgel vom iibrigen ab und eluiert es mit Ether. Die rote 
Lbsung wird eingeengt und auf einer SiO,-Saule (60 X 2 cm) bei - 65 o C mit einem 
Toluol/Ether-Gemisch (5/l) chromatographiert. Die erste der beiden roten Zonen 
enthalt o-Methyl-acetophenon-benzol-chrom(0). 
1: Ausbeute: 430 mg (4%). Die roten Kristalle sind luftempfindlich und in allen 
Solventien gut loslich. Sie sublimieren in Hochvakuum bei 60-65OC. IR: v(C0) 
1650 cm-’ (KBr). MS: M+ 264. Gef.: C, 67.88; H, 5.59. C,,H,,CrG ber.: C, 68.17; 
H, 6.10%. Mol. -Gew. 264.29. 

Bei der Titration von o-Methylacetophenon-benzol-chrom(0) mit etherischer 
Iodliisung e&&lilt man hefiote Kristalle des Chrom(I)-iodids, die liingere Zeite 
luftstabil sind. Sie l&en sich gut in polaren Solventien. 

o-Methylacetophenon-benzol-chrom(I)-iodid. Ausbeute 500 mg (80%). Fp. 143O C 
(Zers.). IR: v(C0) 1690 cm-’ (KBr). Gef.: C, 45.86; H, 3.83. C,,H,,CrIO ber.: C, 
46.06; H, 4.12%. Mol. -Gew. 391.19. 

Tetralon-benzol-chrom(0) (2) und Di-tetralon-chrom(0) (6) 
Kokondensation von 2.6 g Chrom, 20.0 g Tetralon und 10.0 g Benzol. Die 

dunkelrote Lijsung wird filtriert, eingeengt und an einer SiO,-Saule (50 x 3 cm) 
chromatographiert. Mit Toluol wird Di-benzol-chrom eluiert, mit Toluol/Ether 
(20/l) Tetralon-benzol-chrom als rote Zone. Durch Erhohung des Etheranteils 
(Toluol/Ether (10/l)) wird Di-tetralon-chrom eluiert, das dabei in zwei etwa 
gleichintensive rote Zonen aufspaltet. Die in den beiden Zonen enthaltenen Iso- 
meren werden zur vollstandigen Trennung nochmals chromatographiert. 
2: Ausbeute 550 mg (4%). Sublimation im Hochvakuum bei 70 o C. IR: v(C0) 1646 
cm-’ (KBr). MS: M+ 276. Gef.: C, 69.61; H, 5.74. C&H&r0 ber.: C, 69.55; H, 
5.84%. Mol. -Gew. 276.29. 
6: Ausbeute 340 mg (2%). Sublimation im Hochvakuum bei 90°C. Gef.: C, 69.75; 
H, 5.74. C,H,CrO, ber.: C, 69.76; H, 5.85%. Mol. -Gew. 344.37. 

Die roten Kristalle von Tetralon-benzol-chrom(0) turd Di-tetralon-chrom(0) sind 
luftempfindlich und l&en sich in allen organischen Solventien. In Pentan sind sie 
relativ schlecht liislich. Bei der Titration von Tetralon-benzol-chrom(0) und Di-te- 
tralon-chrom(0) mit etherischer Iodlosung erhQt man orange Niedersclrlage der 
Chrom(I)-iodide, die aus Methanol/Ether unkristallisiert werden k&men. 

Tetralon-benzol-chrom(I)-iodid. Ausbeute 700 mg (87%). Fp. 166 o C (Zers.). IR: 
Y(CO) 1694 cm-’ (KBr). Gef.: C, 47.87; H, 3.63. C,,H,,CrIO ber.: C, 47.66; H, 
4.00%. Mol. -Gew. 403.20. 
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Di-tetrcdon-chrom(I)-iodid. Ausbeute 370 mg (80%). Fp. 159’ C (Zers.). Gef.: C, 
50.61; H, 4.20%. C,,H,CrIO, ber.: C, 50.97; H, 4.28%. Mol. -Gew. 471.27. 

o- Toluylsiiuremethylester-benzol-chrom(0) (3) 
Kokondensation von 2.5 g Chrom, 15 ml o-Toluyls;iuremethylester, erhalten 

durch H,SO,-katalysierte Veresterung von kW’licher o-Toluyls;iure mit Methanol. 
Bei der Slulenchromatographie an SiO, werden mit Toluol in der 1. Zone Di-ben- 
zol-chrom und in der 2. Zone o-Toluyls;iuremethylester-benzol-chrom(O), mit 
Toluol/Ether in der 3. Zone Di-o-toluyls;iuremethylester-chrom(0) eluiert. 
3: Ausbeute 1.2 g (6%). Fp. 45-46’ C. Die dunkelroten Kristalle sind luftempfind- 
lich. Sie l&en sich gut in alIen organischen Solventien. IR: v(C0) 1704 cm-’ (KBr). 
MS: M+ 280. Gef.: C, 63.98; H, 5.45%. C,,H,,CrO, ber.: C, 64.28; H, 5.75%. Mol. 
-Gew. 280.29. 

o-Toluylsiiuremethylester-benzol-chrom(I)-iodid. Ausbeute 1.54 g (88%). Fp. 
165“C (Zers.). Oranges, relativ luftstabiles Pulver. IR: v(C0) 1724 cm-’ (KBr). 
Gef.: C, 43.87; H, 4.00. C,,H,,CrIO, ber.: C, 44.25; H, 3.96%. Mol. -Gew. 407.19. 

o-Toluylsiiurementhylester-benzol-chrom(0) (4) und Di-o-toluylsiiurementhylester- 
chrom(0) (5) 

Kokondensation von 3.0 g Chrom, 15.0 g Benz01 und 18.0 g o-Toluylsaure- 
menthylester ([ (Y]$ - 94.3” (c 4; MeOH) [9]), aus (-)-Menthol hergestellt. Chro- 
matographie an SiOz (60 x 3 cm). Bei Elution mit Toluol findet eine Aufspaltung in 
drei Zonen statt, die Di-benzol-chrom, o-Toluyls&irementhylesterbenzol-chrom(0) 
(Ausbeute 2.5 g, 10.7%) und Di-o-toluyls;iurementhylester-chrom(0) (Ausbeute 1.0 g, 
2.5%) enthalten. 

o-Toluyls&uementhylester-benzol-chrom(0) und Di-o-toluyls&rrementhylester- 
chrom(0) werden durch Titration mit Iod in Petrolether in die Chrom(I)-iodide 
iiberfiihrt. Dabei bilden sich orange Feststoffe, die an Luft l&ngere Zeit unzersetzt 
haltbar sind und in polaren Solventien gut loslich sind. 

o-Toluylsiiurementhylester-benzol-chrom(I)-iodid. Ausbeute 2.2 g (85%). Fp. 
53-54OC. IR: v(C0) 1722 cm-’ (KBr). MS: M+ 404. Gef.: C, 54.19; H, 6.05. 
C,,H,,CrIOz ber.: C, 54.24; H, 6.07%. Mol. -Gew. 531.41. Drehwerte: [(Y]& - 15.9O, 
r4z6 - 18.8” (c 0.5; CH,Cl,). 

Di-o-toluylsSiurementhylester-chrom(I)-iodid. Ausbeute 600 mg (80%). Fp. 
69.5-71°C. IR: v(C0) 1726 cm-’ (KBr). MS: M+ 600 Gef.: C, 59.36; H, 7.16. 
C,,H,,CrIO, ber.: C, 59.42; H, 7.20. Drehwerte: [(Y]:!& - 82.2”, [o]$ - 104.6” (c 
0.5; CH,Cl,). 

Trennung der cis/ trans-Isomeren 6a und 66 von Di-tetralon-chrom(0) 
Di-tetralon-chrom(O), gel&t in Toluol, wird an einer 40 x 2 cm langen 

Kieselgelsaule mit Toluol/Ether (7/l) chromatographiert. Die rote Zone von Di-te- 
tralon-chrom(0) spaltet dabei in zwei etwa gleichintensive Teilzonen auf, die getrennt 
aufgefangen und zur Vervolhttindigung der Diastereomerentrennung nochmals 
chromatographiert werden. Das cis-Isomere wander-t unter diesen Bedingungen 
schneller als das trans-Isomere 6b. 

Strukturbestimmung von 6a 
Der K&tall, Abmessungen 0.9 X 0.3 X 0.2 mm3, wurde mit einer Schicht von 

Klarlack tiberzogen. Die Rijntgenmessungen erfolgten bei 20 O C auf einem Philips 
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TABELLE 2 

ATOMK~~INATEN FifR KOMpLEX 6a 

Atome 

Cr 

& 
c(2) 
C(3) 
C(4) 
c(5) 
c(6) 
Q7) 
c(8) 
c(9) 
Cw) 
H(2) 
H(2’) 
H(3) 
H(3’) 
H(4) 
H(4’) 
H(7) 
H(8) 
H(9) 
H(lO) 

X Y 

0.0 0.0 
- 0.3508(2) 0.1547(3) 
- 0.297913) 0.2131(3) 
- 0.4103(3) 0.2943(4) 
- 0.3603(3) 0.2760(4) 
- 0.1700(3) 0.3541(4) 
- 0.0520(3) 0.2788(3} 
-0X33(3) 0.2161(3) 
- 0.0017(3) 0.1474(3) 

0.1718(3) 0.1425(3) 
0.2340(3) 0.2053(3) 
0.1240(3) 0.2726(3) 

- 0.524(5) 0.237(4) 
- 0.396(4) 0.431(4) 
- 0.424(4) 0.333(4) 
- 0.379(4) 0.141(5) 
-0.133(4) 0.334(4) 
- 0.149(4) 0.484(4) 
- 0.059(4) 0.099(4) 

0.246(4) 0.106(4) 
0.344(3) 0.186(3) 
0.169(30 O-310(4) 

z 

0.0 
-0s21q3) 
-0.3148(4) 
-0.2136(5) 

0.0267(5) 
0.1847(4) 
0.087~4} 

-0.1536(4) 
- 0.2440(4) 
- 0.0982(4) 

0.1398(4) 
0.2314(4) 

- 0.294(5) 
- 0.217(5) 

0.082(S) 
0.034(5) 
0.335(5) 
0.191(5) 

- 0.406(6) 
-0.156(5) 

0.223(4) 
0.378(5) 

PW-ll~-~st~diffr~tom~ter (~ap~tmon~~omator, M~~~-S~~~g, h 
0.71069 A). Raumgruppe: Pi, trikhn. Zehkonstanten: a 8.656(3), b 7.452(3), c 
6.702(2) A, (Y 102.09(3), J? 115.24(2), y 94.03(4)“. Molekiile pro Elementarzelle: 1. 

Intensititsdaten: 6/2f%Betrieb. B(max) 23O. Lp- und empirische Absorptionskor- 
rektur angebracht [14]. Abso~tionsk~ff~ent: 7.1 cm-i. Unab~~~ge Reflexe: 
1045. 

StitIiche Nicht-Wasserstoffatome wurden in einer Pattersonsynthese lokahsiert. 
Nachdem diese Atome mit anisotropen Temperaturfaktoren verfeinert worden 
waren, Iiessen sich die W~serstoffatome lokalisieren. Letztere wurden mit indi- 
viduelIen isotropen Temperaturfaktoren verfeinert. Abschhessende Atomkoordina- 
ten s. TabeIle 2 *. 

R 0.029, R,(F) 0.036; w-l = a’(F) + 0.003F2 (alIe 1045 Reflexe). Maximale 
Restel~tronen~~hte in einer abschhessenden A F-Synthese = 0.27 e/A3. Die bei 
den Rechmmgen benutzten komplexen Formfaktorwerte stammen aus [15-171. 
Rechenprogramme: SHELX-Programmsystem [18]. 
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