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Preliminary communication

Heptameres Phenylsilyl- und Phenylgermyl-phosphin
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(Eingegangen den 24. Oktober 1969)

Phenylzinntrichlorid reagiert mit Phosphin in Gegenwart von Tridthylamin als
Chlorwasserstoffacceptor in etwa 10%iger Ausbeute unter Bildung des oligomeren closo-
Tetrakis(phenylstannylphosphin)!, das durch fraktioniertes Umkristallisieren von gleich-
zeitig entstehenden polymeren Phenylstannylphosphinen abgetrennt werden kann. Bei
Analogumsetzungen von Phosphin mit Phenyitrichlorsilan oder Phenyigermaniumtrichlorid
erhdlt man dagegen ausschliesslich polymere Produkte.

Werden jedoch gleichzeitig eine dtherische Losung von Phenyltrichlorsilan bzw.
eine benzolische Losung von Phenylgermaniumtrichlorid und eine Suspension von Na;Pin
Monoglyme unter Argon in eine auf 40° erwarmte 1/1-Mischung aus Monoglyme/Benzol
getropft, so erhilt man neben Natriumchlorid und verhiltnismissig geringen Mengen
unlSslicher Polymerer leicht 16sliche, sauerstoffempfindliche Produkte, aus denen durch
wiederholtes, fraktioniertes Umkristallisieren aus Benzol/Methylcyclohexan in ca. 15%
Ausbeute diinnschichtchromatographisch reines heptameres Phenylsilylphosphin (1)

(Zers. P. 300%), bzw. heptameres Phenylgermylphosphin (IT) (F.p. 140—142°) isoliert
werden kann.

7 CsHsMCl; +7 NazP — (CGHS MP)7 +21 NaCl
(O, M=Si;II, M = Ge)

Vollstandige Elementaranalysen, sowie wiederholte Kryoskopische Molekular-
gewichtsbestimmungen bestitigen die Zusammensetzung.

Im Infrarot-Spektrum findet man fiir I zwei starke bis mittelstarke Banden bei
490 und 461 cm™, und fiir II ebenfalls zwei starke bis mittelstarke Banden bei 385 und
326 cm™, die Si—P- bzw. Ge~P-Valenzschwingungen zuzuordnen sind. Die Struktur dieser
heptameren Phenylmetallphosphine, fiir die wir eine Kéfig-Struktur, zusammengesetzt aus
M, P, -Vierringen und M;P3-Sechsringen (zwei miteinander verbundene, iibereinander-
liegende M;P;-Sechsringe in Sesselform tiber deren Zentren sich je ein P-Atom und eine
MCsH;-Gruppe befinden) vorschlagen, muss erst noch durch eine Réntgenstrukturanalyse
bewiesen werden.
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