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Summary

Only one metal—C-bond in trialkyl-aluminium, -gallium, -indium and -thal-
lium can be cleaved by SO, in a 1/1 molar ratio reaction. The so formed
dialkylmetal alkylenesulfonates can also be obtained by treatment of the trial-
kyl compounds with alkylenesulfonic acids. The aluminium and gallium deriva-
tives are dimeric or trimeric in benzene solution. The metal atoms are bridged
by R(O=)S0, -groups. In the corresponding indium and thallium compounds
the good solubility in water and the dissociation in R, M™% and RSO3 ~-ions is
remarkable. The vibrational spectra of the dialkylmetal alkylsulfonates are dis-
cussed.

Zusammenfassung

SO; vermag in den Trialkylen des Aluminiums, Galliums, Indiums und
Thalliums bei der Umsetzung im Verhiltnis 1/1 nur eine Metall—C-Bindung zu
sprengen. Die entstehenden Dialkylmetallaikansulfonate kénnen auch aus den
Trialkylen und Alkansulfonsiuren gewonnen werden. Die Derivate des Alumi-
niums und Galliums weisen in benzolischer Losung das zwei- oder dreifache
Formelgewicht auf. Die Metallatome sind tiber R(O=)SO, -Briicken verkniupft.
Bei den entsprechenden Verbindungen des Indiums und Thalliums ist die gute
Ldslichkeit in Wasser und die Dissoziation in R,M* und RSO3 -Ionen bemer-
kenswert. Die Schwingungsspektren der Dialkylmetallalkansulfonate werden
diskutiert.

1. Einleitung

Dialkylmetallderivate der Elemente Al, Ga, In und T}, bei denen neben den
beiden Alkylgruppen noch ein mehratomiger und mehrzihniger Ligand an das
Metallatom gebunden ist, lassen sich auf verschiedenen Wegen darstellen:

* Teil der Ref. 1.
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1. Durch Einschiebung elektrophiler Agenzien in eine der M—C-Bindun-
gen:

R3M +X — R2M_X_R
X = S0,, CO,,COS[u.1.2—5]

2. Durch Umsetzung der Trialkyle mit H-aciden Stoffen im Verhiltnis 1/1
gelangt man in der Regel einfacher zu denselben Verbindungen:

R,M + HX — R,M—X + RH
X = OOCR, OSCR, OOPR,, [u.4.2,5—7]

3. In Abwandlung der zweiten Methode kdnnen die gesuchten Verbindun-
gen auch aus den Dialkylmetallhalogeniden und den Alkalisalzen der ver-
schiedenen Siduren HX synthetisiert werden. Da jedoch Schwierigkeiten bei der
Abtrennung der gebildeten Alkalihalogenide auftreten konnen, ist dieser Dar-
stellungsweg weniger geeignet:

R,MHal + NaX + R,M—X + NaHal [2]

Sehr ausfiihrlich ist bei den Elementen der III. Hauptgruppe iiber die
Einschiebung von Schwefeldioxid in die Metall—Kohlenstoff-Bindungen von
Alkylderivaten berichtet worden [8-10]. Den entsprechenden Umsetzungen mit
Schwefeltrioxid ist hingegen nur wenig Beachtung geschenkt worden, obgleich
z.B. der Mechanismus der SO, -Einschiebung {4,11] sinngemiss auf die Reak-
tion mit SO3; ubertragen werden kann und obgleich auch hier eine Vielzahl
neuer Verbindungen zu erwarten ist.

Bekannt sind aber SOjz-Umsetzungen mit Alkylmetallderivaten von Ele-
menten der IV. Hauptgruppe [12-14]. Neben monomeren Alkansulfonaten des
Si und Ge konnten polymere Di- und Trisulfonate des Sn und Pb isoliert
werden. In der 11I. Hauptgruppe ist nur tiber die Reaktion von hdheren Al-trial-
kylen mit SOj-Additionsverbindungen berichtet worden, wobel das Interesse
aber dem Hydrolyseprodukt des Reaktionsriickstandes galt [15].

In dieser Arbeit wird iiber die Reaktionen der einfachen Trialkyle des
Aluminiums, Galliums, Indiums und Thalliums (MR3 mit R = CHj, CoHg ) mit
SO3; berichtet. Zur Charakterisierung der neu dargestellten Dialkylmetallsul-
fonate werden vor allem die Schwingungsspektren (IR und Raman) diskutiert.

II. Darstellung und Eigenschaften

Die Trialkyle des Aluminiums, Galliums, Indiums und Thalliums reagieren
z.T. schr heftig mit Schwefeltrioxid unter Bildung von Dialkylmetallalkansul-
fonaten (Methode 1):
R,M + SO, - R,MO,SR
M= Al, Ga, In, T]; R = CH,, CyHj
Bei der Umsetzung im Verhiltnis 1/1 ist nur die Spaltung einer Metall—C-Bin-
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dung zu beobachten. Dies ist besonders bei den Aluminiumalkylen bemerkens-
wert, da hier die entsprechend durchgefiihrte Reaktion mit z.B. SO, zur Spal-
tung sidmtlicher Al—C-Bindungen fiihrt. (Man findet also neben unumgesetztem
Trialkyl das Trisulfinat [8,9].) Mit {iberschiissigem Schwefeltrioxid entstehen,
insbesondere bei den Al-Alkylen, auch Di- und Trisulfonate, doch waren diese
Produkte nicht in analysenreiner Form vom Monosulfonat abzutrennen.

Fiir die Gewinnung der Monosulfonate werden die Trialkyle der genann-
ten Elemente in Methylenchlorid (Ga, In, Tl) oder Pentan (Al) als Losungsmittel
mit der stdchiometrischen Menge an frisch sublimiertem SOj bei Temperaturen
zwischen —30 und —50°C zur Reaktion gebracht [13]. Nach langsamem Anwir-
men auf Raumtemperatur konnen die Dialkylmetallsulfonate isoliert werden.

Diese Verbindungen lassen sich in hoher analytischer Reinheit und nahezu
quantitativer Ausbeute auch nach der zweiten Methode aus den Trialkylen und
Alkansulfonsiuren darstellen. Diesem Verfahren ist gegeniiber der SOj-Ein-
schiebung der Vorzug zu geben, da hierbei das dusserst agressive und schwierig
zu behandelnde Schwefeltrioxid durch die einfach zugidnglichen und nur wenig
empfindlichen Alkansulfonsduren ersetzt werden kann. Die so erhaltenen Sul-
fonate sind mit den entsprechenden SOj;-Einschiebungsverbindungen identisch.
Es sind farblose Festkorper oder viskose Fliissigkeiten, die im Vakuum unzer-
setzt sublimiert oder destilliert werden konnen. Die Empfindlichkeit gegeniiber
Luftsauerstoff und Wasser und die Loslichkeit in unpolaren organischen
Losungsmitteln nimmt vom Aluminium- zum Thalliumderivat hin stark ab.
Wahrend die Al-verbindungen an Luft selbstentziindlich sind und mit Wasser
explosionsartig reagieren, sind die Derivate des In und Tl an Luft stabil, in
kaltem Wasser 16slich und auch in wissriger Losung lingere Zeit bestidndig. Der
Assoziationsgrad der Aluminium- und Galliumsulfonate in Benzol liegt
zwischen zwei und drei, Molekulargewichtsbestimmungen der Derivaie des
Indiums und Thalliums in Wasser lassen die Dissoziation in R,M* und
CHj3;S0O3; -Ionen erkennen.

Tabelle 1 enthalt die wichtigsten physikalischen Daten der untersuchten
Dialkylmetali-alkansulfonate. Ausserdem wird gesondert auf die Darstellungs-
methode hingewiesen.

TABELLE 1
PHYSIKALISCHE DATEN

Verbindung Methode F.p. K.p. Sublit.pt. Assoz.grad/L8sm.

co) ¢ C/mmHg) ¢ C/mmHg)

, —3

(CHZ),Al03SCH3 1+2 65—66 140/10 3/CgHg
(CaHig),Al055CH, 2 14071074 2/CgHg
(CoHg),AlO4SCoHy 1 ~ 180/10 % 2/CgHg
(CHg)9GaO4SCHy  1+2 75—76 70/10~% 3l

(Zers.)
(CoHE),GaOgSCH; 2 75 s0/10~% 3/CgHg
(CoHE)2Ga0OgSCoHy 1 48—50 ~ 170/1071 2/C4Hg
(CHZ)5In05SCHg 1+2 304 (Zers.) 200/10 % 0.5/H,0 [17]
(CaHg)oIn04SCH, 2 169 (Zers.) 145/10% 0.5/H,0 (17]

(CH4)5TI03SCHg 142 > 300 (Zers.) 2207104 0.5/H,0




196

TABELLE 2
1g-NMR-DATEN®

Verbindung G(S—CH3) ] (M—CHg) Losungsm. Lit.
(CH3)5Al03SCHg —183 +47 CgHg diese Arbeit
(CH3),AISCHg —129 +38 CCl, 19
[(CHg)9All 53S0, +42 CgH,o 1
(CHg3)5Ga04SCH4 ~176 + 4 CCly diese Arbeit
(CH3)9GaSCHg —127 + 3 CCl, 19
I(CH3),Gal,S0, +11 DyO 20
(CH3)pIn04SCHg —167 + 4 D,0 diese Arbeit
(CH3)5InSCH4 —132 ~ 4 ccly 19
{(CHg)5In} SO, + 4 D0 20
(CH3),TIO3SCHg —168 —67 D,0 diese Arbeit
[(CH3)oT11 9SO, ~170 D,0 20
KO4SCH4 —168 D,0 1

%Angaben in Hz bei 60 MHz und TMS als externem Standard. Signale bei hdherem Feld (TMS = 0)
positiv bezeichnet.

1I1. Spektren und Strukturen

Die 'H-NMR-Spektren der Dimethylmetall-methansulfonate des Alumi-
niums, Galliums und Indiums weisen stets zwei Singulettsignale mit dem
Flichenverhaltnis 2/1 auf. Zweifelsfrei gehort das intensivere Signal bei
hoherem Feld den Metail-Methyl-Protonen, das schwichere Signal den
S-CH,-Protonen an. Beim Dimethylthalliumderivat ist die erwartete Aufspal-
tung des TI—CHj;-Signals in ein Dublett, bedingt durch die Kopplung mit den
Tl-atomkernen, zu beobachten [18]. (J(2°% TICH) = 404 Hz, die Kopplungs-
konstante fir 293 T1 ist um 3—4 Hz geringer.)

In Tabelle 2 sind die 1t H-NMR.-Daten der Sulfonate, sowie die Werte der
chemischen Verschiebungen einiger zum Vergleich herangezogener Verbindun-
gen angegeben.

Neben den Protonenresonanzspektren gestatten vor allemn die Schwing-
ungsspektren Aussagen beziiglich der Strukturen der Sulfonate. Besonders
einfach konnen die Spekiren die Dialkylmetall-methansulfonate des Indiums
und Thalliums in wissriger Losung zugeordnet werden. (Da Wasser oder D, O
nur bei der Aufnahme von Ramanspektren geeignete, linienarme Losungsmittel
darstellen, werden im folgenden ausschliesslich diese Spektren diskutiert.)
Neben den Linien des Anions CH3SOj3~, welche in der wissrigen Losung von
KO3SCH; frequenzgleich auftreten [21], sind die Ramanlinien der
Ry, M -Tonen zu beobachten. Von Interesse ist die Struktur dieser (hydratisier-
ten) Kationen, die entweder linear (Symmetrie D..,) oder gewinkelt (Sym-
metrie C,, ) gebaut sein konnen. Auch allein mit Hilfe der Ramanspektren ist
eine Unterscheidung moglich, wobei den MC,-Valenzschwingungen besondere
Bedeutung zukommt.

Das seit lingerer Zeit bekannte (CHgz), Tl -Ion ist linear gebaut. Wie in
den Ramanspektren einer Vielzahl anderer Dimethylthalliumverbindungen [18]
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ist auch im Spektrum des in D, O geldsten (CHj ), TIO3 SCH; nur die symme-
trische TIC,-Valenzbewegung zu beobachten. Die zugehorige asymmetrische
Schwingung tritt nur im IR-Spektrum auf.

Die beiden Dialkylmetallmethansulfonate des Indiums gehoren zu den
wenigen metallorganischen Verbindungen dieses Elements, die sich ohne Zer-
setzung (d.h. ohne weitere Alkanabspaltung) in Wasser losen und in diesem
Lésungsmittel unter Bildung von R,In*-Kationen dissoziieren. Wie die fol-
gende Zusammenstellung erkennen lisst, wird die Frequenzlage der
InC, -Schwingungen durch die Art und die Ladung der verschiedenen Anionen
nicht wesentlich beeinflusst. Man darf von ‘“‘freien’” R, In* -Ionen sprechen:

Kation Anion v, [InCs1 (em™ 1) v [InCp] (em™ 1)
(CHg)pIn* CH,CO0™ [22] CH4COS™ [23]
CIQ.ClO_i— {24] .504_ {20} 564—559 503—500
CH4SO05 ™
(CaHg)pIn® CHZ4COO0™ [22], CHgSO3™ 525—522 478—475

Mit Ausnahme des Dimethylindiumperchlorats [24] ist in den Raman-
spektren der H, O- oder D, O-Losungen aller genannten Verbindungen neben
der symmetrischen InC,-Schwingung auch die asymmetrische Bewegung zu
beobachten. Die Dialkylindiumkationen miissen demnach gewinkelt (Sym-
metrie C,, ) sein. Die ungewdhnlich hohen Intensitdtsunterschiede zwischen
den beiden Ramanlinien der zur Diskussion stehenden InC,-Schwingungen
sprechen (zumindest beim Dimethylindiumion) fiir einen grossen C—In—C-
Valenzwinkel. Einfache Winkelberechnungen, denen neben den angefiihrten
spektroskopischen Daten In—C-Bindungsabstinde zwischen 2.06 und 2.25 X
zugrunde liegen [25], ergaben fiir das (CHj ), In* -ITon Werte von etwa 155°, fiir
das Disthylkation wurden in grober Niherung 130° errechnet. Dass der Ansatz
der Winkelberechnungen in der Grossenordnung richtige Ergebnisse wiedergibt,
bestdtigen die kiirzlich publizierten Kristallstrukturuntersuchungen an
Dimethyl- und Didthylindiumacetat [26,27]. Hier wurden C—In—C-Winkel von
152° (Methyl) und 126° (Athyl) ermittelt. Da die in beiden Arbeiten gefun-
denen Abstinde und Winkel des Liganden mit denen ‘“freier’” Acetationen
(Lithiumacetat) iibereinstimmen und da die In—O-Abstinde mit 2.37—2.46 A
deutlich ldnger sind, als in anderen sauerstoffixoordinierten Verbindungen des
In (etwa 2.2 A), ist anzunehmen, dass auch in den festen Dialkylindium-
acetaten ein weitgehend ionogener Aufbau vorliegt. Der Vergleich mit den
Verhaltnissen in wassriger Losung ist daher gerechtfertigt.

In diesem Zusammenhang scheint die gemeinsame Betrachtung der bislang
bekannten Dimethylmetallkationen von Elementen der III. Hauptgruppe von
nutzen [28]. Auf Grund schwingungsspektroskopischer und rontgenogra-
phischer Untersuchungen [18] besitzt nur die (CHjz),Tl1" -Spezies dieselbe
lineare Struktur, wie das entsprechende neutrale Dialkyl des Quecksilbers bzw.
das zweifach positiv geladene und ebenfalls isoelektronische (CHj ), Pb2™ -
Kation {29]. Die Stabilitidt der Dialkylkationen in Wasser nimmt vom Tl zum
Ga hin ab, in derselben Richtung nimmt nachweislich die Stabilitdt der ge-
bildeten Aquoionen zu [30]. Wihrend bei den meisten Dimethylthallium-
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verbindungen das ionische Bauprinzip auch im Kristall erhalten bleibt, ist bei
den homologen Verbindungen des Indiums und Galliums in zunehmendem
Masse mit kovalenten Metall—Ligand Bindungsanteilen zu rechnen. Bei sinn-
vollen Koordinationsverhdltnissen der Zentralatome ist deshalb eine Abnahme
des C—M—C-Valenzwinkels zu erwarten. Diese Uberlegungen stehen in Einklang
mit unseren Beobachtungen.

Dass bei den bisher besprochenen Sulfonaten des Indiums und Thalliums
auch im festen Zustand ein weitgehend ionisches Bauprinzip vorliegt, zeigt die
grosse Ahnlichkeit der Festkorperspektren mit denen der wissrigen Losungen.
Da diese Dialkyl-alkansulfonate aber fliichtig sind (wenn auch erst bei Tempera-
turen tiber 150°C im Hochvakuum) und sich in Pyridin 16sen, kénnen kovalen-
te Metall—Sauerstoff Bindungsanteile nicht ausgeschlossen werden. Dafiir
spricht auch die Tatsache, dass die wichtigen S—O-Valenzschwingungen im
Vergleich zu den L6sungen stark verbreitert sind und geringfiigige Frequenzver-
schiebungen zeigen. Bei den charakteristischen Frequenzen der MR, -Gruppen
sind ebenfalls Verdnderungen festzustellen. Dennoch muss das CH3SO; . -Ion
vorgebildet sein, denn sonst wiren mehr als nur zwei S—0-Valenzschwingungen
zu erwarten. Diese Beobachtung ist aber nur dann zu erkldren, wenn den Zen-
tralatomen In und Tl Koordinationszahlen grosser als vier (evtl. 5 oder 6)
zugeordnet werden, z.B.:

O r CHy O g
|4 | I
—M—0=5=:=0—~M—-—0—
| i /|
R O O R O
A
Hac—5-.0—/M—-O'='—...S—CH3
R
© s © © R
Lotk L
—M—O=ES=EO~M—0—
e | I
R CHy R M=1In,Tl; R=CHy.CoHg

Kristallstrukturanalysen an vergleichbaren, ebenfalls weitgehend ionisch
gebauten metallorganischen Verbindungen des Indiums und Thalliums haben
erwiesen, dass bei diesen Metallen die Koordinationszahlen 5 oder 6 keineswegs
ungewohnlich sind [26,27,31,32].

In Tabelle 3 sind die IR- und Ramanfrequenzen der festen und in D, O
gelosten Dimethylmetallmethansulfonate des Indiums und Thalliums enthalten.
Zur besseren Ubersicht ist eine Unterteilung in die Daten des anionischen und
kationischen Bausteins (CH3S0; und R, M* ) vorgenommen worden.

Die Sulfonate des Aluminiums und Galliums unterscheiden sich nicht nur
in ihren chemischen und physikalischen Eigenschaften, sondern vor allem auch
in ihren Schwingungsspektren auffillig von den Derivaten des In und Tl. Die
Spektren der festen, geschmolzenen oder gelosten (CCl,) Aluminium- oder
Galliumprodukte zeigen nidmlich drei S—O-Valenzschwingungen. In Einklang
mit den ! H-NMR-Daten kann das fiir die dimeren Molekiile nur mit Ringstruk-
turen der Art I oder II erklirt werden.

(Fortsetzung siehe S. 202)
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Erweitert man diese Ringe sinngemiass um eine Einheit, so resultieren fiir
die trimeren Sulfonate zwdlf- bzw. sechsgliedrige Ringgeriiste. Eine Unterschei-
dung der Strukturmoglichkeiten I oder II ist mit Hilfe der Schwingungsspektren
durchzufiihren. Die Modelle des Bauprinzips I erfordern drei S—O-Valenz-

schwingungen (eine ¥(S=0), je eine v, und vs(SE’.g)) im Bereich zwischen 1000
und 1300 cm™!, also etwa vergleichbar mit den beiden S—O-Schwingungen der
wasserloslichen Sulfonate des Indiums vnd Thalliums. In diesem Bereich sind

bei Vorliegen der Strukturform II nur zwei S—0O-Valenzfrequenzen zu erwarten

s und vs(Sio)). Die dritte, der S—O-Einfachbindung angehtrende Schwin-

gung muss um oder unter 950 cm™ ! auftreten [33-35]. Da die drei S—O-Valenz-
schwingungen bei allen Dialkylmetallalkansulfonaten des Al und Ga stets im
Bereich zwischen 1000 und 1300 cm™ ! zu beobachten sind, die Bedingungen
fiir die Modelle II also nicht erfiillt sind, kann dieses Strukturprinzip ausge-
schlossen werden. Den zweifach assoziierten Verbindungen darf demnach ein
Achtring-, den trimeren Produkten ein Zwolfringgeriist zugeordnet werden.
Dieselbe Struktur besitzen moglicherweise die Sulfonate des Indiums und Thal-
liums im Gaszustand. Im Kristallverband sind aber beim In und Tl (im Gegen-
satz zum Al und Ga) die Einzelmolekiile tiber die ““freien’” S=0-Gruppen mit-
einander verkniipft.

In erster Ndherung konnen die Spektren der Ringmolekiile aus den
Schwingungen der RS(=0)O,- und der R,MO,- Gruppierungen zusammen-
gesetzt werden. Wie bei einer Reihe vergleichbarer metallorganischer Verbin-
dungen des Aluminiums und Galliums [2] kdnnen auch hier die Valenzbewe-
gungen der Briickengruppen (RS(=0)0,) als charakteristische Schwingungen
der Ringe angesehen werden. Man muss neben den wenig wahrscheinlichen,
planaren Grundgeriisten eine Anzahl gewellten Strukturformen in Betracht
ziehen. Es ist jedoch mit Hilfe des vorhandenen Spektrenmaterials nicht
moglich, eine eindeutige Strukturbestimmung durchzufithren. Da exakte IR-
und Raman-spektren der gelosten oder geschmolzenen Sulfonate fehlen, ist
auch die Existenz verschiedener Symmetrieformen nebeneinander nicht aus-
zuschliessen.

In Tabelle 4 sind die spektroskopischen Daten der beiden einfachsten
Vertreter der Dialkylmetallalkansulfonate des Aluminiums und Galliums einan-
der gegeniibergestellt. Reichhaltiges Vergleichsmaterial erleichterte die Zuord-
nung der Schwingungen der MR., -Gruppierungen [2,36].

(v
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IV. Experimentelles

Die im Handel erhiltlichen Ausgangsverbindungen (die beiden Aluminium-
trialkyle, SO,;, CH3;SO3 H) wurden durch Destillation oder Sublimation sorgfil-
tig gereinigt. Die Alkyle des Galliums erhielten wir durch Umalkylierung aus
GaBr; und den entsprechenden Aluminiumtrialkylen [37]. Die Ausgangsalkyle
des Indiums und Thalliums wurden nach bekannten Grignard-verfahren her-
gestellt [ 38,39].

Fir die Reaktionen mit SO; versetzt man (unter Reinststickstoff als
Schutzgas) die CH,Cl,-Losungen der Trialkyle des Ga, In, Tl unter heftigem
Rithren langsamm mit stochiometrischen Mengen verdinnter Methylenchlo-
ridlosungen von SOj;. Die Temperatur wird auf etwa —30°C eingestellt. Um
Folgereaktionen zu vermeiden arbeitet man mit einem geringen Unterschuss an
Schwefeltrioxid. Nach beendeter Zugabe erwirmt man unter stetigem Riithren
langsam auf Raumtemperatur. Da zumeist Feststoffe anfallen, die in Methylen-
chlorid nur missig 16slich sind, bereitet die Abtrennung der Reaktionsprodukte
vom L&sungsmittel keine Schwierigkeiten. Zur Reinigung werden die Alkansul-
fonate im Hochvakuum sublimiert oder destilliert. (S. Tab. 1) Bei den Alumi-
niumalkylen kann aus Sicherheitsgriinden nicht mit CH, Cl, als Losungsmittel
gearbeitet werden [40]. Hier wurde die SOj-Einschiebung in Pentan durch-
gefithrt. In die auf —40 bis —50°C gekithlte Losung der Trialkyle kondensiert
man die errechnete Menge an reinem SOj; langsam ein. Bei zu raschem Kon-
densieren kann es auch zu Reaktionen des Saureanhydrids mit dem Losungs-
mittel kommen, was an der Schwarzfirbung des Reaktionsgemisches zu erken-
nen ist. Die Al-sulfonate k6nnen nach Abtrennen des Losungsmittels ebenfalls
durch Destillation gereinigt werden. Die Umsetzungen mit Methansulfonsiure
erfolgten bei den Alkylen der drei schweren Elemente in analoger Weise in
CH,Cl,. Die Reaktionstemperaturen lagen bei etwa 0°C. Im Falle der Alumi-
niumverbindungen wurde eine Suspension von CH3;SO3H in Pentan bei ~30°C
portionsweise zur Losung des Alkyls in Pentan zugegeben. In Tabelle 5 sind die
analytischen Daten der dargestellten Dialkylmetallalkansulfonate und die Aus-
beuten zusammengestellt.

Die IR-Spektren wurden in kapillarer Schicht als Nujol- oder Hostaflon-
verreibungen oder als Schmelzen zwischen CsBr oder KBr Fenstern mit den
Beckman Gerdten IR 10 oder 12 aufgenommen. Fiir dié Aufnahme der
Ramanspektren stand ein Spektropnotometer der Firma Coderg PH 0 zur
Verfiigung. Die Anregung erfolgte mit der blaugriinen 4880 A -Linien eines
Argon—Krypton Mischgaslasers.
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