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PRELIMINARY COMMUNICATION

Cyclopentadienyl-molybdiin(0)-cycloheptatrienyl

Durch zweistiindige Umsetzung von MoCl; mit C H ;MgBr/iso-C,;H,;MgBr
und Cycloheptatrien in Ather bei Raumtemperatur, Methanolyse,. Filtration, Ab-
zichen der fliichtigen Bestandteile und Chromatographie an Al,O; (“*Woelm”, 49
H,O) mit Benzol erhielten wir neben schon bekanntem, gelbgriinem (CsH s)zMoH-_,1 -2
in 4.8 9 Ausbeute, in 1.8 % Ausbeute als Strukturisomeres des Mo(C¢Hg),? erstmals
braunes, dlamagnetlsches Cyclopentadxenyl-molybdan(0) cycloheptatrlenyl CsHs-
Mo°C,H, (I). Die duBerst luftempfindliche und in organischen Solvenzien wie Ather,
Benzol, n-Hexan nur miBig ldsliche Verbindung sublimiert im Hochvakuum unver-
andert ab 80° und zersetzt sich ab 250° unter Dunkelfdrbung. (I) absorbiert im sicht-
baren und ultravioletten Bereich (in Hexan) bei 14.7, 18.5, 24.6, 304, 39.20, 41.20
(log ¢ =4.0) und 45.2 kK. Es bildet orthorhombische Kristalle (a = 10.85, b = 10.5,,
c=28.1A;V_=927 A3 und reagiert mit J, im UntcrschuB in Benzol zu goldgelbem,
llchtempfmdhchem paramagnetischem (P = 2,2 BM.) [C,H . Mo'C,H,]J (I).

Das 'H-NMR-Spektrum von (I) weist in para-Xylol bei 100° zwei scharfe
Signale im Intensititsverhiltnis 5:7 bei d =2.02 und 2.17 ppm, bezogen auf das
Aromatensignal des Solvens, auf. Die im Vergleich zum homologen CsH Cr°C,H,
(Fiinfring T = 6.25; Siebenring © = 4,42) eingetretene Signalinversion diirfte vermut-
lich von einer anderen Ladungsverteilung der Liganden herrithren.

Das IR-Spektrum (KBr-Preflling) zeigt charakteristische, eindeutig zuzu-
ordnende Banden bei 1418 (wE,-CC), 1104 (wA ,-CC), 1008/1001 (6E,-CH), 829
(YE,-CH), 805 cm™! (yA,-CH) fiir den m-gebundenen Cyclopentadienyliring und
solche bei 1428 (wE,-CC), 1238 (wA ,-CC), 962 (3E,-CH). 865 (yE,-CH), 799 cm !
(yA ;-CH) fiir den Tropyliumring. In (I) ist damit zumindest der Fiinfring fester am
Metall gebunden als in der homologen Chromverbindung, wofiir auch das Massen-

Mo®

spektrum spricht. Es treten hauptsidchlich die Ionen C,,H;,Mo™ (rel. Intensitit
I,. = 100.0), ClOHl 0M0+ (Ir = 5.9), C8H8M0+ (Ir =4.9), C6H5M0+ (Ir = 10.8), C5H5'
Mo* (I,=2.0)und C,H,Mo™ (I,=2.5) auf (Untersuchungen von Dr. J. Miiller, Atlas
CH 4, 50 eV, DirekteinlaB). Das Massenspektrum von C H Cr°C,H, ist demgegen-
iiber wesentlich einfacher und iibersichtlicher®. Es zeigt neben dem Molekiilpeak
(I;=100.0) hauptsichlich die Ionen C;H,Cr™ (I,=17.9) und Cr* (I,=79.5) sowie
u.a. das Fragment C;oH,,Cr* (I,=4.1). Ahnliche charakteristische Unterschiede

* Fiir die Auswertung danken wir Dr. P. F. Lindley.

J. Organometal. Chem., 11 (1968) P29-P30



P30 : PRELIMINARY COMMUNICATION

werden auch an Di-cyclopentadienyl-Verbindungen der Eisengruppe beobachtet”.
Aufgrund der spekiroskopischen Befunde nehmen wir in (I) eine Doppelkegelstruktur
mit parallelstchenden symmetrischen Ringen an.
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