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SUMMARY 

The SO2 insertion into (CH,),Sn and (C,Hs),Sn is essentially facilitated in 
the presence of 2,2’-bipyridme according to eqns. (1) and (3). The corresponding 
bis(sulfmates) R,Sn(02SR)2 (lX=CH,, C,H,) are obtained in both cases at - 300 ; 
their formation proceeds via the monosulfmates R,SnO$R (R=CH,, C,Hs) 
according to eqns. (2) and (4) By this way (CH&Sn(02SCH3), could be prepared 
for the first time as a result of the SO2 insertion into (CHs),Sn. 

ZUSAMMENFASSUNG 

Bei Anwesenheit von 2,2’-Bipyridyl wird die SOz-Einschiebung gem&s Gl. (1) 
und (3) in (CH,),S n und (&H,),Sn wesentlich erleichtert. Bei -30” erhglt man 
hierbei in beiden F5llen die entsprechenden Bis(sulfinate) R,Sn(O,SR), (R=CH,, 
C,H,): deren Bildung gemsss Gl. (2) und (4) iiber die Stufe der Monosullinate R,- 
Sn02SR (R=CHs, C2H5) verlauft. Auf diesem Wege konnte erstmals (CH,),Sn- 
(O,SCH,), durch SO,-Einschiebung in (CH&Sn dargestellt werden. 

EINLEITUNG 

Eine Reihe von Arbeiten beschaftigte sich in den letzten Jahren mit der Dar- 
stellung von Mono-r - 6, Bis- 3-7 Tris-8 und Tetrakis-(sulfmaten) des Zinns’. Hierbei 
wurde festgestellt, dass die Verkniipfung des RSO;-Liganden an das formal vier- 
wertige Zinn stets fiber Sauerstoff erfolgt, obwohl SnlV nach der Chatt-Ahrland- 
Klassifikationg b-Eigenschaften zukommen. Trotzdem blieben bisher alle Versuche 
erfolglos, Zirm(IV)-S-Suhinate zu isolieren. Kiirzlich gelang es allerdings bei Ober- 
gangsmetallsullinaten, speziell des Eisens, Kobalts, Nickels und Kupfers durch An- 
wendung des x-Acceptors 2,2’-Bipyridyl (= Bipy) die Sulfinato-Q-Bindung in eine -S- 
Verkniipfung zu iiberftihren’ ‘*l’, um auf diesem Wege Bindungsisomere zu erhalten. 
Auf Grund dieser Tatsache erschien es von Interesse, inwieweit sich dieses Prinzip 
such auf Hauptgruppenmetalle, speziell Zinn, tibertragen kisst. Wie aus den folgenden 
Ausftihrungen hervorgeht, konnten allerdings such hierbei keine S-Sulfinate von Zinn- 
(IV) nachgewiesen werden ; vielmehr macht man die interessante Feststellung, dass 
2,2’-Bipyridyl die SO,-Insertion bei Tetraalkylstarmanen wesentlich erleichtert. 
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T_ABELLE 1 

UMSETZPGEN. VON (CH&Sn MIT WASSERFREIEM SO, BE1 ANWESENHEIT VON 2,2’- 
BIPYRIDYL UNTER VERSCHIEDENEN R!ZAKTIONSBEDINGUNGEN 

Moluerhzltnis 
(CWJn/B!L 

l/l 

l/l 

Reaktion 

Zeit 

60 St&I. 

4 Tage 

Reaktionsprodukte 

Temp. 

(CH,),SnO,SCH, 
-300 

( W&&W-W, 
(CH,),SWSCH,), 

-30” 
C~C.H&l,SO~ 

RESULTATE UND DISKUSSION 

I. Reakiion von (CH&Sn mit jliissigem SOz bei Anwesenheit von 2,2’-Bipyridyl 
Nachdem die direkte. Einwirkung von 2,2’-Bipyridyl auf die polymeren 

funf- bzw. sechs-fach koordinierten Zinn(IV)-O,O’-Suhinate infolge deren grosser 
Stabilitat zu keinem Ergebnis fuhrte, wurde die SO,-Einschiebnng in (CH,),Sn bei 
gleichzeitiger Auwesenheit von 2,2’-Bipyridyl vorgenommen. Die Art der entstehen- 
den Reaktionsprodukte wurde dabei in Abhtingigkeit von der Reaktionszeit unter- 
sucht. 

Arbeitet man bei einer Temperatur von -30° und einem Molverh5ltnis 
(CH,),Sn/Bipy= l/l, so entstehen nach 60-stundiger Reaktionsdauer (CH,),SnO,- 
SCH, irnd (CH,),Sn(O,SCH,), etwa im Molverhaltnis 2/l : 

-30=/60Stdn. 

3R,Sn+4SO, . > 2R,Sn02SR+R2Sn(02SR)2 
n. so:/Bipy 

(R=CH,) 

(1) 

Daserstmalsaufdiesem Wegeerhaltene(CH3),Sn(OfSCH,),,iiberdaswirvorkurzem 
berichteten” und welches sich durch Extraktion mu CHC13 von (CH3)3Sn0,SCH3 
abtrennen Iasst, erweist sich im Gegensatz zu dem gleichen Produkt, das durch 
doppelte Umsetzung ans (CH,),SnCl, und NaO,SCH, entsteht4, als sehr rein. Es 
schmilzt im geschlossenen System (Kapillarrohrchen) zwischen 206 und 208” unter 
Zersetzung und l&t sich mgssig in stark polaren Solvenzien und heissem Alkohol, 
aus welchemes such umkristallisiert werden kann. In wiissriger Liisung erfolgt er- 
wartungsgem%s Dissoziation (Wasser : T = 20° : /1= 349 cm2 - Mel- 1 - W 1 ;lithanol : 
T=2@‘:li=8.44 cm2-Mol-1-Q2-1). 

Weitere Untersuchungen haben ergeben, dass die SO,-Einschiebung iiber 
die Stufe des Monosulfinats verlauft. Lasst man namlich fliissiges SO, bei -3CF’ und 
eiuem Molverhaltnis (CH,),SnO,SCH,/Bipy = l/2 auf (CH,),SnO$CH, eiuwirken, 
so erh5lt man unabhtigig von der Reaktionsdauer (CH,)2Sn(02SCH3), und [(CH,),- 
Sn]$O, : 

wenig [(CH,),Sn],SO, 
(CH,),SnO,SCH, (2) 

(CH3)Gn(WCH3)~ 
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Die Bildung von (CH&Sn(O,SCH,), erfolgt demnach auf dem gleicheu Wege wie 
diejenige von (C6H,)2Sn(02SC,H,),7_ 

In Tabelle 2 simi aBe im Bereich ion 4000-200 CM- ’ auftretenden IR-Banden 
von (CH&Sn(O,SCH,), soweit als miiglich zugeordnet. 

TABELLE 2 

IR-SPEKTRUM VON fCH3)tSn(02SCH& IM BEREICH VON 4000 BIS 700 (FEST/KBr) UND 
700 BIS 200 cm-’ (NUJOL) 

3018 2930 ss 1 s 

1415 s-m 1405 (sch) 
1298 

3 
s 

1195 ss 
972 sst 
938 st 
787 st 
700s 
582 m 
541 m 
424 (sch) 
395 m 

,““1’*~‘l’~~‘t’~~~,**~fl~~‘II 
9 
WclfmICngc IjdO - 11 12 

Fi&- I. IR-Spektrum van (CHJ)&(O,SCH& im Bereich van 850 bii 1100 cm-’ (fest/KBr). 
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Im Gegensatz zu einer friiheren VerGffentlichung4 sind wir jetzt in der Lage, 
die Banden fllr die asymmetrische und symmetrische SO,-Valenzschwingung genau 
festzulegen (vgl. Tabelle 2 und Fig 1). Deren geringe Frequenzdifferenz weist auf 
eine Verkniipfung der CH,SO;-Liganden iiber beide Sauerstoffatome am Koordi- 
nationszentrum Zinn hin. Aus der Tatsache, dass in-t IR-Spektrum nur eine SnC,- 
Valenzschwingung auftritt, schliessen wir auf eine streng lineare Anordnung der 
H&-Sn-CHs-Gruppierung. Damit besitzt das Zinn eindeutig sechsfache Koor- 
dination. 

Die Interpretation des ‘H-NMR-Spektrums (Standard : Natrium-3-(trime- 
thylsilyl)-propansulfonat) von (CH,),Sn(O,SCHs)z erscheint deshalb schwierig, 
weil die Verbindung selbst in Wasser nicht besonders gut lijslich ist. In D,O treten 
zwei Signale bei 7.57 und 9.04 ppm .auf, welche den Methylgruppen am Schwefel 
und Zinn entsprechen, und deren Intensitaten sich nicht ganz wie l/l verhalten. Das 
Signal bei 9.04 5 ist symmetrisch von zwei Dubletts umgeben, die durch Wechselwir- 
kung der Methylprotonen mit den im natiirlichen Zinn zu 7.6 bzw. 8.6% enthaltenen 
aktiven Kemen 1 “Sn und 1 1 QSn entstehen. Hieraus ergeben sich die Kopplungskon- 
stanten fiir ’ 1 ‘Sn-CH, und l l ‘Sn-CH3 zu 71 bzw. 73 Hz. Diesc Ergebnisse sind mit 
denjenigen von (CH,),Sn(O,CCH,)z durchaus vergleichbar13. Das ‘H-NMR- 
Spektrum spricht jedenfalls fiir die angegebene Zusammensetzung4. 

I r 1 
I 

t , , t I I I 

-L -3 -2 -1 ” 4, +I *.9 .L *Ll 

Gednvindi~cit (mm /set) 
..^ 

Fig. 2. Miissbauer-Spektrum van (CH,),SU(O~SCH,)~, aufgenommen bei 77 K mit einer Queifevon “‘Sn 
in Mg,Sn bei 295 K. 



DAS VERHALTEN VON TETRAALKYLSTANNANEN GEGENijBER SO, 429 

TABELLE 3 

CHARAKTERISTISCHE PEAKS DES MASSENSPEKTRUMS VON (CH&Sn(O,SCH& 

m/e Zuordnung 

308 
293 
229 
214 
199 
165 
150 
135 
120 
107 

CW+ 
C(CH3)2Sn(O&CHJ’ 

1 
10 

100 
6 

24 
51 
15 
15 
11 
5 

Das Miissbauer-Spektrum von (CH,),Sn(O$jCH,), (vgl. Fig. 2) weist er- 
wartungsgem%ss zwei Linien auf mit einer Quadrupolaufspaltung von AE=4.35 
mm/set und einer Isomerieverschiebung 6 von 1.25 mm/set (gegen SnO, gemessen). 
Dies entspricht einem p-Wert von 3.47. Nach einer von Fitzsimmons, Seeley und 
Smith14 aufgestellten Regel stiitzt der fiir die Quadrupolaufspaltung gefundene Wert 
die trans-Anordnung der Liganden bei pseudooktaedrischer Konfiguration des Zinns. 
Bei cis-Konfiguration wiirde man ngmlich eine Quadrupolaufspaltung von nur etwa 
2 mm/set linden. 

Im Massenspektrum von (CH,),Sn(O,SCH,), erscheint das Molekiilion (be- 
rechnet nach dem hguligsten Zinnisotop ‘*OSn) bei nz/e 308 mit einer sehr geringen 
Intensitiit. Entsprechend dem natiirlichen Isotopenverhgltnis des Zinns ergibt sich 
ein typischer Cluster zwischen m/e 304 und 312. Das gleiche gilt ftir alle Bruchstiick- 
ionen, die ein Zinnatom enthalten. Die Fragmentierung des Molekiilions beginnt mit 
der Abspaltung der S-Methylgruppe. Nachfolgende Eliminierung von SO2 liefert den 
Basis-Peak [(CH,),SnO,SCH,]+ b ei m/e 229. Daneben ergeben weitere Eliminierun- 
gen von CH3 und SOz die Peaks bei m/e 214,150,135 und 12’Sn. Die anderen Peaks 
sind auf Umlagerungs- und Eliminierungs-reaktionen zurlickzuftihren. Das Massen- 
spektrum deutet fern& darauf hin, dass die direkte SO,-Abspaltung aus dem Mole- 
kiilion keine bevorzugte Reaktion ist15, da kein [M-S02]+-Bruchstiick auftritt. 
Dies steht im Gegensatzzu den Quecksilbersulfinaten, beidenen die SO,-Eliminierung 
sogar prgparative Anwendung findet16- 

L&sst man fliissiges SO2 auf (CH&Sn 4 Tage bei -30” und einem Mol- 
ver=ltnis (CH,),Sn/Bipy = l/l einwirken, so erhzlt man neben geringen Mengen 
nicht indentifizierter Verbindungen, die 5itherliislich sind, nebeneinander (CH,),Sn- 
(02SCH3)2 und [(CH3)$n]$04. Die Trennung beider Verbindungen ist gusserst 
schwierig. Sie gelang mit siedendem Alkohol. Bei lgngerer Reaktionsdauer wird also 
neben (CH,),Sn(O$CH,), bereits [(CH&Sn12S04 gebildet. In diesem Zusammen- 
hang sei darauf verwiesen, dass letzteres ohne 2,2’-Bipyridyl erst bei + 20 in geringer 
Ausbeute entsteht, quantitativ dagegen erst bei 6o06. 

II. Reaktion von (C,Hs),Sn mitfliissigem SO, bei Anwesenheit von 2,2‘-Bipyridyl 
Im vorangehenden Abschnitt konnte gezeigt werden, dass die SO,-Einschie- 
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bung in (CH&Sn bei Anwesenheit der Base 2,2’-Bipyridyl erleichtert wird. Es wurde 
weiterhin untersuchf inwieweit diese Reaktion bei Tetraalkylstannanen allgemein 
anwendbar ist. Setzt man 2-B. (C,H,),Sn bei Anwesenheit von 2,2’-Bipyridyl tit 
SO1 urn, so stellt man fest, dass bei -300 und einer Reaktionsdauer von 24 Stdn. 
sowohl bei katalytischen Mengen von 2,2’-Bipyridyl als such bei einem Verhgltnis 
(C2H5)&/Bipy= l/l stets (C2H5)tSn(OzSCzH,)z gebildet wird. 

(C2H5),Sn+2 SO* “:“.’ ’ (C,H,),Sn(O,SC,H,), 

Unter den angegebenen Reaktionsbedingungen wurde als Nebenprodukt altemativ 
entweder (C2H,),Sn0,SC2H, oder (CtH&SnSO, erhalten6 ; beim derzeitigen 
Stand der Untersuchungen l&St sich dieses merkwiirdige Verhalten allerdings noch 
nicht erkl%en. 

Die Synthese von (C2H&Sn(02SC2H& vertiuft, wie eindeutig nachgewiesen 
werden konrite, iiber die Stufe des Monosulfinats, (C,H,),SnO,SC,H,, und schliesst 
sich somit dem Verhalten von (CH&Sn02SCH3 an [(C2H,),Sn0,SC,H5/13ipy= 
I/2] : 

-30’165 Sch. 

(C2H5)3SnOZSC2H5 +SO, . . b (C,H,),Sn(O,SC,H,), (4) 
fl. SOz/Bipy 

Bei Gl. (4) bildet sich stets such etwas (C,H,),SnSO, welches IR.-spektroskopisch 
nachgewiesen werden konnte. 

Beri.icksichtigt man die Tatsache, dass (C2H5),Sn(0,SC2H,), ohne 2,2’- 
Bipyridyl erst zwischen 60 und -700 zugtiglich ist, so zeigt sich such hier wieder, 
dass die SO,-Insertion bei gleichzeitiger Anwesenheit der genannten Base erleichtert 
wird. 

III_ Vorstellungen iiber den Reaktionsablauf 
Die vorstehenden Kapitel I und II zeigen, dass bei der SO,-Einschiebung in 

(CH3@n und (C2H&Sn bei Anwesenheit von 2,2’-Bipyridyl schon bei Temperaturen 
unterhalb 0” nicht nur die gleichen Verbindungen entstehen, die ohne diese Base erst 
bei hijherer Temperatur gebildet werden6, sondem such solche Reaktionsprodukte 
zuggnglich sind, die bei der gewiihnlichen SO,-Einschiebungsreaktion noch nicht 
isoliert werden konnten. Offensichtlich wird diese in Gegenwart von 2,2’-Bipyridyl 
erleichtert, was einer Lockerung der Sri-C-Bindung entspricht. In Anlehnung des 
bei der alkalischen Spaltung einer Kohlenstoff-Element-Bindung von Organometall- 
verbindungen der IV. Hauptgruppe vorgeschlagenen Mechanismus’ 7, diskutieren 
wir for die SO,-Einschiebung in (CH&Sn und (C2H5)$n bei Anwesenheit einer 
Base folgenden Reaktionsablauf : 

R\ /R 

R 

br 

Rysn + e 

% ~-R_--lRL] 

- 
\ 

I 

R 

rn (II) 

(R-C!+,, C2H5; 8=2,2’-Bipyridyl) 

Zun%hst erfolgt ein nucleophiler Angriff von B (2,2’-Bipyridyl) am Zinnatom der 
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Tetraalkylverbindung (I) unter AusbiIdung eines labilen, ffinffach koordinierten 
iibergangszustandes (II). 

-6 
. - R3Sn02SR 

7% -QI_ 

1’ 
10, 

- 

(In) mn (Y) 

Im nzchsten Schritt findet durch SO2 eine elektrophile Spaltung der Sn-C-Bindung 
(111) statt, die durch die negative Ladung am Alkylrest erleichtert wird. Schliesslich 
wird dieR-Sn-Bindung gel&t und die 0-Sn-Bindung gekniipft (IV). Nach Abspaltung 
der Base ertilt man das Monosulfinat (V). Nach demselben Mechanismus diirfte am 
Monosulfmat nun ein weiteres SO,-Molekiil angreifen, wobei jetzt das entsprechende 
Bis(sulfimat) gebildet wird. 

BESCHREIBUNG DER VERSUCHE 

Samtliche Umsetzungen werden in dickwandigen Einschlussrohren (2 mm) 
von ca. 50 ml Inhalt durchgeftihrt. SO, und wasserfreies SO2 erhtilt man durch Reini- 
gung des Gases mit konz. H2S04 und P4010. 

I. Verhalten von (CH&Sn und (CH&SnO,SCH, gegeniiber jliissigem SO, bei An- 
wesenheit von 2,2’-Bipyridyl 

Allgemeine Vorschrift 
Die entsprechende Menge (CH,),Sn bzw. (CH3),Sn02SCH, 1Zsst man in ei- 

nem Einschlussrohr bei - 300 mit etwa 25 ml SO, und 2,2’-Bipyridyl reagieren. Nach 
dem Abdampfen von SO, werden die Reaktionsprodukte in ca. 50 ml CHCl, aufge- 
nommen und etwa 2 Stdn. in einer DurcMussextraktionsfritte mit siedendem CHCl, 
behandelt. Der unliisliche Bestandteil wird im Vakuum vom Lijsungsmittel befreit. 
Zum eingeengten Filtrat gibt man&her, filtriert (G 3) und entfernt das L(isungsmitte1 
im Vakuum. 

(1) Umsetzungen mit (c&j& 
Ansatz: 3.0 g (16.75 mMo1) (CH,),Sn und 2.6 g (16.75 mMo1) Bipy. 
(a) Reaktionszeit : 60 St&z. Unliislich : Dimethylzinn-bis(methansulfmat). 

Schmp. 206-208”. Ausb. 33%. (Gef. : C, 15.60 ; H, 4.37 ; S, 21.47. C4H1204SZSn ber. : 
C, 15.65; H, 3.94; S, 20.89%.) LSslich: Trimethylzinn-methansulfmat: Schmp. 
109-l 12” ; Ausb. 66%. (Gef. : C, 19.76 ; H, 5.06 ; S, 12.52. C,H,,O,SSn ber. : C, 19.78 ; 
H, 4.98 ; S, 13.20 %.) 

(b) Reaktionszeit : 4 Tage. Bei diesem Ansatz er%lt man neben. in CHCI, 
unlijslichen, nicht identifiierten Verbindungen ein Gemisch aus Dimethylzinn-bis- 
(methansulfmat) und Bis(trimethylzirm)-sulfat. Dieses wird in siedendem Athanol 
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aufgenommen, vom. unI&lichen Riickstand tiltriert (G 3), turd das Filtrat bis zur 
Trockene eingeengt. Diesen Reckstand nimmt man nochmals mit CHCl, auf, frl- 
trier-t und trocknet anschliessend im Vakuum. Bis(trimethylzinn)-sulfat. Ausb. ca. 
2.7~~~.(Gef.:C,15.98~H,4.83;S,7.04.C,H,,O,SSn,ber.:C,17.01;H,4.28;S,7.57~.) 
Dimethylzinn-bis(methansulfinat) : IR-spektroskopisch identifiziert. 

(2) Umsetsung mit (CH3)$n02SCH, 
Ansatz: 2.0 g (8.25 mMo1) (CH,),SnO,SCH, und 2.57 g (16.5 mMo1) Bipy. 

Unlijslich: Dimethylzinn-bis(methansultinat) ; noch etwas verunreinigt mit bis(tri- 
methylzinn)-sulfat Ausb. 2%. (Gef. : C, 16.66; H, 4.50; S, 19.98. C,H,,O,S,Sn her.: 
C, 15.65; H, 3.94; S, 20.89%) 

II. Verhalten uon (CZH5&$ n rtnd (C,H,),SnO,SC,H, gegeniiber flfissigem SO, bei 
Anwesenheit van 2,2’-Bipyridyl 

Allgemeine Vorschrifr 
Die entsprechende Menge (C,H&Sn bzw. (C2H,),Sn0,SC,H, lasst man 24 

Stdn. mit ca. 25 ml SO, und 2,2’-Bipyridyl bei - 30” im Einschlussrohr reagieren. 
Nach dem Abdampfen von SOa wird mit &her aufgenommen und etwa 2 Stdn. 
lang bei 200 geriihrt; anschliessend tiltriert man von unloslichen Bestandteilen ab 
(G 3). Das Filtrat wird im Vakuum vom Lijsungsmittel befreit und IR-spektrosko- 
pisch untersucht. 

(1) UmsetZzmgen mit (C$Z,),Sn 
(a).Ansatz: 2.35 g (10mMol) (C,H,),S n und 0.1 g (064 mMo1) Bipy. Unloslich : 

Diathylzirm-bis(Zthansuhinat). Schmp. 251-252’. Ausb. 1.2 %_ (Gef. : C, 25.42 ; H, 
5.12; S, 17.90. CsHI,O,S,Sn ber.: C, 26.47; H, 5.55; S, 17.66x.) Liislich: Tri&thyl- 
zinn-athansulfmat und 2,2’-Bipyridyl; IR-spektroskopisch identiliziert. 

(b). Ansatz: 2.35 g (10 mMo1) (&H&S n und 1.56 g (10 mMo1) Bipy. Unliis- 
lich : Digthylzinn-bis(8thansulfmat). Schmp. 245-246’. Ausb. 22 %. (Gef. : C, 26.84; 
H, 5.60; S, 16.89. CsHz,O&Sn ber.: C, 26.47; H, 5.55; S, 17.66%.) 

(2) Umsetzzcng mit (C,H,),SnO,SC,H, 
Ansatz: 3.68 g (12.3 mMo1) (C,H.&SnO,SC,H, und 3.84 g (24.6 mMo1) 

Bipy- Unloslich: Diathylzinn-bis(%thansuhinat) verunreinigt mit etwas Diathylzinn- 
sulfat. Ausb. ca. 69 %. Loslich : Nicht identifiiierte Verbindungen und 2,2’-Bipyridyl 
sowie Diathylzinn-bis(Zthansullinat) : Ein Teil des obigen Substanzgemisches ex- 
trahiert man 12 Stdn. mit etwa 50 ml THF in der Durchtlussextraktionsfritte, wobei 
(CZH5)$n(02SC2H& als Riickstand bleibt. Schmp. 245-248”. (Gef.: C, 26.54; H, 
5.67; S, 17.47. C,H,,O,S,Sn her. : C, 26.47; H, 5.55; S, 17.66x.) Im Extraktionsfiltrat 
betindet sich wiederum ein Gemisch bestehend aus (C,H&Sn(0,SC2H,), und (C,- 
H&SnSO,, IR-spektroskopisch nachgewiesen. 

III. IR-, IH-NMR-, M&sbauer- und Massenspektren 
Die IR-Spektren wurden mit einem Beckman IR 7-Gitterspektrographen 

mit NaCIYVorzerlegungsprisma aufgenommen. Fiir den langwelligen Bereich (< 600 
cm- ‘) verwendeten wir eine Cd-Austauschoptik. 
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Das ‘H-NMR-Spektrum wurde-mit einem Kernresonanzger% der Firma 
Varian MAT bei einer Frequenz von 60 MHz und Natrium-3-(trimethylsilyl)- 
propansulfonat als Standard aufgenommen. Die Bestimmung der Kopplungskon- 
stanten erfolgte mit Hilfe der Seitenbandentechnik (Modulationsfrequenz 50 Hz). 

Das Mossbauer-Spektrum wurde mit einem Spektrometer der Firma Frieseke 
und Hiipfner (FHT 800A) im Multiscaler-Betrieb aufgenommen. Die Temperatur 
der Quelle (’ “Sn in Mg$n) betrug bei allen Messungen 295 K, die Absorbertempera- 
tur 77 K. 

Die Aufnahme des Elektronenstossspektrums erfolgte mit einem Massenspek- 
trometer der Firma Varian MAT, Model1 CH-4B (EFO-4B-Quelle, 70 eV, Direktein- 
Iass, Quellentemperatur 140”). 
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