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Summary

The reaction of [Sn(NMe,),], with photochemically generated M(CO); - THF
complexes yields the dimeric nitrogen—tin ylide complexes [(CO)sMSn(NMe,), 1,
(M = Cr, Mo, W). With pentacarbonyliron by addition of the two Sn—N bonds
to neighbouring carbonyl groups dicarbene-stannylene complexes are formed. The
structures of these compounds are deduced from IR and 'H NMR spectra.

Zusammenfassung

Die Umsetzung von [Sn(NMe,), ], mit photochemisch erzeugten M(CO)s *
THF-Komplexen liefert die dimeren Stickstoff—Zinn-Ylid-Komplexe [(CO)s-
MSn(NMe,),1, (M = Cr, Mo, W). Mit Pentacarbonyleisen entstehen die Dicar-
benstannylen-Komplexe durch Addition der beiden Sn—N-Bindungen an benach-
barte Carbonylgruppen. Die Strukturen der neuen Komplexe werden aus den
IR- und 'H-NMR-Daten abgeleitet.

Einleitung

Zweiwertige Zinnverbindungen sind als Reaktionspartner von Ubergangs-
metallkomplexen bereits seit langerem bekannt. Ihr Reaktionsverhalten wird
von einem freien Elektronenpaar und Elektronenliicken in p- und d-Orbitalen
gepriagt. Die Chemie dieser Spezies ist daher durch eine Vielzahl von Reaktions-
moglichkeiten gekennzeichnet. Unter Einschiebung in M—M-, M—H-, M—X-
oder M—Alkylbindungen wird Zinn(II) formal zur vierwertigen Stufe oxidiert.
Zusatzlich vermag sich das “Stannylen’ als weiche Base mit seinem freien Elek-
tronenpaar an Ubergangsmetallen unter Bildung von Stannylenkomplexen zu
koordinieren.
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Infolge der Analogie zu den Carbenen ist das Interesse an dieser Verbindungs-
klasse in den letzten Jahren stark angewachsen.

Monomere Stannylenkomplexe mit dreifach koordiniertem Zinn werden vor
allem von den U’bergangsmetallca:bonylen der Elemente Cr, Mo und W gebildet,
wenn der Stannylenligand raumfiillende Liganden triagt [1]. Mit sterisch weniger
anspruchsvollen Substituenten erhilt man basen-stabilisierte Ylidkomplexe mit

vierfach koordiniertem Zinn [2]. Dimere, iiber SnR,-Briicken verkniipfte Kom-
plexe lassen sich mit Hilfe von Basen (THF oder Pyridin) in monomere Ylid-
komplexe tiberfiihren [3].

In diesem Beitrag berichten wir tiber neue Stickstoff—Zinn-Yl1id-Komplexe
mit [Sn(NMe,), ], als Komplexligand und Umsetzung der Reaktionsprodukte

zur neuen Verbindungsklasse der Dicarbenstannylenkomplexe.
Ergebnisse und Diskussion

Die Reaktion von [Sn(NMe;), ], [4] mit Pentacarbonyleisen, iiber die wir
kurzlich berichteten [ 5], liefert durch Addition zweier Sn—N-Bindungen an
benachbarte CO-Gruppen des Metallcarbonyls den roten monomeren Dicarben-
komplex (CO);Fe(CONMe,),Sn. Vergleichbare Reaktionen, die jedoch nur
einen carbenoiden Liganden erzeugen, gehen die Dialkylamide des Aluminiums
[6,7] und des Titans [8] ein. Die binidren Ubergangsmetallcarbonyle der VI.
Nebengruppe reagieren mit dimerem Bis(dimethylamino)stannyien nicht in
diesem Sinne.

Setzt man jedoch frisch bereitete Lésungen der M(CO);—THF-Komplexe
(M = Cr, Mo, W) mit [Sn(NMe,), |, um, so erhdlt man in guten Ausbeuten bei
Raumtemperatur monosubstituierte l1osungsmittelfreie Stannylenkomplexe
ohne Spaltung der Sn—N-Bindung.

2 M(CO); - THF + [Sn(NMe,), ], —25% [(CO)sMSn(NMe,); ], 1
(I, M = Cr;
II, M = Mo;
I, M = W)

Hinweise auf eine Assoziation zur dimeren Formeleinheit, analog zum freien
Stannylen, entnehmen wir aus der Schwerldslichkeit der luft- und feuchtigkeits-
empfindlichen Komplexe in unpolaren Losungsmitteln und aus dem Vergleich
der IR-Spektren mit dem von [Sn(NMe,), .. Die Dimerisierung ist nicht tiber-
raschend, da der Stickstoff zum Zinnatom keine Riickbindung ausbildet, die
einem dreifach koordiniertem Zinn zusitzliche Stabilisierung bringen kdnnte.
Die Bildung eines Vierrings zum elektronischen Ausgleich ist trotz der gebun-
denen Metallcarbonylfragmente offensichtlich sterisch noch moglich. Auch
phosphinsubstituierte Stannylenkomplexe zeigen Neigung, durch Verbrickung
die Koordinationszahl des Zinns auf vier zu erhdhen [9].

Die Komplexe I—II1 16sen sich sehr gut in koordinierenden Losungsmitteln
wie THF oder Acetonitril. In Lésung liegen vermutlich die monomeren basen-
stabilisierten Ylid-Komplexe vor, die durch Entfernen des Losungsmittels
wieder in die dimere Form uberfiihrt werden konnen; durch interne Stabili-
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sierung entstehen wiederum Ylidkomplexe:

M
(CO)M NMe, NMez
/ \ / HE 2(CO)5M—S|[1/NM62 2
/ \ / \ —THE S 1he
Mez'\l M(CO)5
e

Im Gegensatz zu den bisher in der Literatur beschriebenen Stannylen- oder
Stannylen-Ylid-Komplexen enthalten die neuen Verbindungen in der unverandert
gebliebenen Aminogruppe eine weitere funktionelle Gruppe, die durch die Kom-
plexbildung nichts von ihrer Reaktionsfahigkeit eingebuisst hat.

Das durch Komplexierung formal oxidierte Stannylen (eine M(CO)s-Einheit
ist als Elektronenpaarakzeptor mit Sauerstoff vergleichbar) reagiert gemass
Gl. 3 analog zum freien Stannylen mit Pentacarbonyleisen in Benzol unter
Addition von zwei Sn—N-Bindungen an benachbarte Carbonylgruppen zu
Dicarbenkomplexen:

[(CO)sMSn(NMey), |2 + 2 Fe(COls ————m

MeoN
\:‘c——o
2 (CO)3Fe/ \Sn: M (CQO)sg {3)
xC———O/

Me,sN

(W, M = Cr;
7 ,M Mo ;
Vi,M w)

—~THF
(CO)sFe(CONMe,),Sn  + Cr(CO)g s THF — = IV (4)

Die Komplexe IV—VI konnen als Dicarbenstannylen-Komplexe bezeichnet
werden, deren Ubergangsmetallcarbonyl-Fragmente durch den dreizihnigen
Liganden (NMe,—C—0—),Sn verkniipft werden. Sie sind intensiv gelb gefarbt
und ldsen sich ausgezeichnet in aromatischen Losungsmitteln. Der monomere
Charakter ist durch die Bestimmung der Molmasse gesichert.

Die neuartigen Komplexe lassen sich auch formal als M(CO);s;L-Derivate
auffassen, die den Dicarbenkomplex (CO);Fe(CONMe,),Sn als Liganden L
enthalten. Dies wird durch einen zweiten Syntheseweg fiir IV bestatigt. Aus
(CO);Fe(CONMe,),Sn und einer Losung von Cr(CO); - THF isoliert man eine
Verbindung, die IR- und '"H-NMR-spektroskopisch mit IV identisch ist.

Die Moglichkeit, die Dicarbenstannylen-Komplexe auf zwei verschiedenen
Wegen zu synthetisieren, ist als weiterer Hinweis fiir den vorgeschlagenen Reak-
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tionsablauf zu werten. Zugleich ist der bereits vorher vermutete Stannylencha-
rakter von (CO);Fe(CONMe,),Sn, dessen Zinnatom nur tiber die Koordinations-
zahl 2 verfiigt, durch Einsatz als Komplexligand bewiesen. Dieser Befund ist
umso bemerkenswerter, da es nur wenige gesicherte monomere Stannylene mit
der Koordinationszahl 2 gibt [10,11].

Das unterschiedliche Verhalten von [Sn{INMe,).], gegeniiber Carbonylen von
Elementen der VI. und VIII. Nebengruppe ist zunichst iiberraschend, korres-
pondiert jedoch vermutlich mit den unterschiedlichen Gruppenelektronegativi-
taten der M(CO),- bzw. M(CO);-Reste, die sich auf die elektrophilen Eigen-
schaften des reagierenden Carbonylkohlenstoffatoms auswirken.

Nach dem HSAB-Prinzip enthilt das dimere Bis(dimethylamino)zinn(II) zwei
nucleophile Zentren unterschiedlicher Hirte, die als Reaktionspartner fiir
ﬂbergangsmetallcarbonyl-Komplexe In Frage kommen. Die Metall-Carbonyl-
Anordnung kann dagegen als Kombination einer harten (Carbonylkohlenstoff-
atom) und einer weichen Lewis-Siure (Ubergangsmetall nach Abzug einer
CO-Gruppe) betrachtet werden. Dies hat zur Folge, dass das System die Wahl
zwischen einem harten und einem weichen Reaktionstyp hat (Gl. 5).

Lewis-Saure Lewis—-Base (w)=(w) CO-Substi—
- tution
— _ ()
_—C=— ML)y + //N Sn\\ _
(h) (w) CO-Insert—
————J—
hw (h)-(h)  ion

Eine Reaktion nach dem (w)—(w)-Muster verlauft sicherlich langsamer, als
eine CO-Insertion, da ihr als geschwindigkeitsbestimmender Schritt eine CO-Dis-
soziation vorangehen muss. Daraus ist zu schliessen, dass die Elektrophilie der
Carbonylkohlenstoffatome den Reaktionsablauf entscheidet. Da bisher nur
Pentacarbonyleisen nach dem (h)—(h)-System reagiert, ldsst sich die Elektro-
philie der Carbonylkohlenstoffatome in der Reihe Fe(CQ); > Cr(CQ)¢ =
Mo(CO)e = W(CO)¢ abstufen.

IR-Spektren

Wie aus Tab. 1 hervorgeht, gleichen die IR-Spektren der Komplexe I—III
zwischen 1400 und 700 em™ dem Spektrum des freien Liganden [Sn(NMe,),1..
Dies lasst auf identische Symmetrieverhaltnisse schliessen. In diesemn Wellen-
zahlenbereich liegen vor allem die Schwingungen des Metall—Stickstoff-Vierring-
systems, das sich auch bei den #hnlich gebauten Dialkylamiden des Aluminiums
und Galliums wiederfindet [12]. Im freien Liganden nehmen die einsamen Elek-
tronenpaare die trans-Position ein [4]. Sie werden wahrscheinlich ohne Konfigu-
rationsanderung von den M(CO);s-Fragmenten besetzt. Wir formulieren die
Komplexe I—III deshalb ebenfalls als dimere Einheiten. Die Schwerldslichkeit
in unpolaren Lésungsmitteln verhindert eine kryoskopische Bestimmung der
Molmasse.

Die Sn—N-Valenzschwingung des freien Liganden ist im komplex gebundenen
zu hoheren Wellenzahlen verschoben. Diese Bindungsverstirkung, verursacht
durch eine Abnahme der Elektronendichte am Zinnatom, bestitigt die koordi-
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TABELLE 1

SCHWINGUNGSFREQUENZEN DER KOMPLEXE I—III IM VERGLEICH ZU [Sn(NMea)s1» (in em™!;
in Nujol)

Verbindung v(CO) Sonstige Banden @ 5(CO) v(Sn—N)

[Sn(NMe3); 1, — ) 1240m, 1213m, 1165s, 440s
’ 1130(sh), 1122m, 1063m,
1038m, 94 5vs, 900s,
870(sh), 515w
1 2058s, 1945(sh), 1250m, 1220w, 1166m, 683s, 662vs 485m
1920vs(br) 1145m, 1220m, 1060w,
1030m, 955s, 930m,
880m, 550w
11 20758, 1930vs(br) 1252m, 1220w, 1175m, 6135s, 592vs 472m
1142w, 1122m, 1063w,
1032m, 958s, 930m,
880m, 535w

111 2070s, 1970(sh), 1252m, 1220w, 1168m, 608s, 580s 470m
1930vs(br) 1144w, 1122m, 1060w,
1030m, 956s, 930m,
880s, 535w

@ \s, sehr stark: s, stark; m, mittel; (sh), Schulter: w, schwach: (br), breit.

native Bindung des freien Elektronenpaares an das Ubergangsmetallmolekiil-
Fragment.

Eine dhnliche Verschiebung tritt bei Ubergangsmetallkomplexen mit basen-
stabilisierten Dichlorgermylenen als Liganden auf [13]. Die Autoren fithren
eine Zunahme der v(Ge—Cl)-Frequenzen, die etwa in der gleichen Grossenord-
nung liegt wie bei den v(Sn—NJ}-Schwingungen, gleichfalls auf einen Elektronen-
mangel am koordinierenden Atom durch Komplexbildung zurtick.

Aus dem v(CO)-Bereich ist fiir die Metallcarbonyl-Fragmente eine lokale
C,,-Symmetrie ablesbar. Man findet in der Regel 3 v(CO)-Schwingungen, deren
kurzwellige Lage auf eine Riickbindung zum Zinnatom hinweist. Im Vergleich
zu dhnlich strukturierten Germylen- oder Stannylenkomplexen bilden sie
jedoch keine Besonderheit. Zieht man carbenoide Liganden zum Vergleich
heran, ergibt sich fiir den Stannylenliganden ein kleineres o-Donor/m-Akzeptor-
verhiltnis. Analog aufgebaute basenstabilisierte Carbenkomplexe, die keine
Moglichkeit zur Riickbildung aufweisen, liegen mit ihren v(CO)-Frequenzen bei
kleineren Wellenzahlen [14].

Die IR-Spektren der Dicarbenstannylen-Komplexe IV—VI stimmen bis auf
den v(CO)- und §(CO)-Bereich mit dem Spektrum von (CO);Fe(CONMe,),Sn
iiberein, das noch iiber eine freie Stannylenfunktion verfiigt. Charakteristisch
fiir die Bildung carbenoider Liganden sind Banden bei 1520 und 1240 cm™, die
den Ccarpen—N- bzw. Ceampen—0-Schwingungen zugeordnet werden konnen.

Der v(CO)-Bereich ist wenig tibersichtlich, da die Banden der M(CO);s- und
Fe(CO);-Gruppen sich teilweise iiberlagern. Im 6 (CO)-Bereich sind die Banden
besser zuzuordnen. Der “Ligand’ (CO);Fe(CONMe,),Sn weist zwischen 700
und 600 cm™! vier mittelstarke Banden auf, die den 6 (CO)- und v(Sn—0)-
Schwingungen zugeordnet werden konnen. Sie finden sich bei IV—VI im
gleichen Frequenzbereich wieder. Zusitzlich treten jeweils zwei intensivere
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Banden auf, die mit den entsprechenden Absorptionsbanden der korrespondie-
renden Komplexe I—III identisch sind; sie sind in Tab. 2 besonders hervorge-

hoben.

'TH-NMR-Spektren

Von den Komplexen I-III konnten wegen ungunstiger Losungseigenschaften
keine 'H-NMR-Spektren in unpolaren Losungsmitteln aufgenommen werden.
In polaren Losungsmitteln wie Acetonitril-d; findet man bei einer frisch
gelGsten Probe ein Singulett, das die chemische Aquivalenz aller Dimethyi-
aminoprotonen anzeigt. Wir ordnen dieses Signal einer monomeren Spezies
zu, die durch den Angriff des Losungsmittels auf die Zinn—Stickstoff-Briicke
gebildet wird. Nach wenigen Minuten verschwindet das Signal jedoch zugun-
sten eines anderen bei tieferem Feld, das wir einem Reaktionsprodukt mit dem
Losungsmittel zuordnen.

Die 'H-NMR-Daten der Dicarbenstannylen-Komplexe IV—VI sind in Tab. 3
aufgelistet. Man beobachtet zwei Signale gleicher Intensitit, die fiir carbenoide
Ligandensysteme typisch sind, deren Carbenkohlenstoffatome durch eine
Dimethylaminogruppe stabilisiert werden [15]. Durch die Addition der beiden
Sn—N-Bindungen der Ylidkomplexe an benachbarte CO-Gruppen von Penta-
carbonyleisen wird so ein sechsgliedriges Ringsystem aufgebaut, das zwei che-
misch dquivalente Carbengruppierungen enthalt.

Relativ zu (CO);Fe(CONMe,),>Sn, das den Komplexen IV—VT als freier
Stannylenligand zugrundeliegt, erscheint das Zentrum der Signale mit einer
kleinen Abweichung von 0.1 ppm zu hdherem Feld kaum verschoben. Bemer-
kenswert ist jedoch die geringere Signaltrennung A (ppm) der chemisch nicht
dquivalenten Methylengruppen am Stickstoff; sie geht von 0.46 ppm des freien
Liganden auf etwa 0.25 ppm zuriick. Da A (ppm) in die Berechnung der Rota-
tionsbarriere eingeht [16], haben wir die AG7*Werte von (CO);Fe(CONMe,).Sn
und IV ermittelt.

Die gegeniiber (CO);Fe(CONMe,),Sn (Koaleszenztemperatur 80°C; AGZ 18
kecal/mol) erhohte Rotationsbarriere von IV (Koaleszenztemperatur 115°C;

TABELLE 2

CHARAKTERISTISCHE SCHWINGUNGSFREQUENZEN DER DICARBENSTANNYLEN-KOMPLEXE
IV—VI IM VERGLEICH ZU (CO)3Fe(CONMe;),5n (in cm™1:in Nujol)

Verbindung v(CQO) (CCarben—N) Y(Ccarben—0) &6(CO) +
v(Sn—0) ¢
(CO)3Fe(CONMe3)2Sn 1996s(br), 1930s(br) 1495s 1240m 618m, 630m,
645sh, 615m,
598m
v 207Cs, 2035s, 1996s 1522s 1245s 680 s, 660s,
195G(sh), 1920vs(br) 622m. 600m
v 2080vs, 2040s, 19955, 1518s 1245m 690m, 648m,
1930vs(br) 610s, 588w
VI 2080s, 2040s, 1998s, 1518s 1248m 690m, 648m,
1970(sh), 1925vs(br) 620m, 603s,
581s

< pie 6§ (CO)-Banden der M(CO)s-Gruppen sind unterstrichen.
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TABELLE 3

1H-NMR-DATEN DER KOMPLEXE IV—VI UND (CO)3Fe(CONMe2),Sn IN BENZOL (+Werte (ppm)
gegen int. TMS; rel. Intensitdten in Klammern)

Verbindung =C::NMej Teis  Tirans
cis trans

(CO)3Fe(CONMe3)2Sn  7.55(1) 7.09(1) 0.46

v 7.49(1) 7.23(1) 0.26

v 7.59(1) 7.34(1) 0.25

VI 7.62(1) 7.36(1) 0.26

AGZ 20.2 kecal/mol) lisst sich zwanglos mit einem Elektronenabzug durch das
Cr(CO)s-Fragment erkldren. Der gesteigerte Elektronenbedarf des Zinnatoms
wird iiber das Ringsystem durch einen verstiarkten Cg,rpen—N-Doppelbindungs-
anteil ausgeglichen. Im IR-Spektrum macht sich dies durch eine geringe kurz-
wellige Verschiebung der v(Ccarpen—N)-Schwingung bemerkbar (Tab. 2).
Sterische Effekte, die den Ubergangszustand der Rotation destabilisieren kdnn-
ten, spielen wegen der grossen Entfernung der Cr(CO)s-Gruppe vermutlich
keine Rolle. Zieht man zum Vergleich die AG? -Werte #hnlich strukturierter
Dicarbenkomplexe heran, die sich vom Zinn(IV) ableiten [5], so l3dsst sich je
nach Hybridisierungsgrad des Zinnatoms eine unterschiedliche Beteiligung der
Stickstoffheteroatome an der Stabilisierung des carbenoiden Ligandensystems
herauslesen. Man findet eine Abstufung der AGZ-Werte in der Reihenfolge

Sn'l(sp?) > Sn!l(p?) > Sn!V(sp?).

13C-NMR-Spektrum
Zur Erginzung haben wir das *C-NMR-Spektrum von IV in Benzol-d¢ aufge-

nommen. Analog zum 'H-NMR-Spektrum spiegelt sich die unterschiedliche
chemische Umgebung der beiden Dimethylamino-Kohlenstoffatome im Auftre-
ten von zwei Signalen bei 41.8 und 35.8 ppm (rel. zu int. TMS) wider. Im
Carbonylbereich findet man erwartungsgemass vier Signale, die wir anhand von
Literaturdaten [17] zuordnen. Dem Cr(CO);s-Rest gehdren mit grosser Wahr-
scheinlichkeit die Signale bei 224.8 (6(CO,,4.s)) und 218.0 ppm (5(CO.;)) an.
Die Signale der am Eisenatom koordinierten Kohlenstoffatome liegen bei
218.8 (6(CO)) und 210.2 ppm (8(Ccarben))- Das durch die Heteroatome Sauer-
stoff und Stickstoff abgesittigte Carbenkohlenstoffatom weist keine extreme
Entschirmung mehr auf [18]. Die relativen Intensitdten der Signale unterein-
ander stutzen diese Zuordnung.

Praparative Vorschrift

Alle Operationen wurden unter nachgereinigtem Stickstoff durchgefiihrt.
Die verwendeten Losungsmittel wurden absolutiert, mit Stickstoff gesattigt
und frisch destilliert eingesetzt. Fiir die 'H- und ! ?*C-NMR-Spektren standen
Varian T60-, A60- und CFT20-Gerate zur Verfiigung. Die IR-Spektren wurden
an einem Perkin—Elmer-Gerat Nr. 457 aufgenommen. C, H, N-Analysen: Ana-
lytisches Labor des Fachbereichs.
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Fiir die Durchfiihrung der Metallanalysen nach der Rontgen-Fluoreszenz-
Methode danken wir Herrn Prof. Dr. G. Stork und Herrn Dipl.-Chem. J.
Kinscher.

Darstellung der Komplexe I—IIT

16 mmol Metallcarbonyl werden in 120 ml Tetrahydrofuran in einer Bestrah-
lungsapparatur 8 h mit einer Hg-Hochdrucktauchlampe unter Durchleiten
eines langsamen Stickstoffstroms bestrahlt. Anschliessend wird die intensiv
farbige L6sung des THF-Komplexes mit einer Losung von 8 mmol [Sn(NMe,), 1,
in wenig THF versetzt und 2 h bei Raumtemperatur magnetisch geriihrt. Dabei
tritt eine Farbaufhellung nach schwach-gelb auf, bei die M = Cr am deutlichsten
zu beobachten ist. Nach Einengen auf etwa die Halfte des Volumens wird von
wenig ausgefallenem, unumgesetzten Carbonyl! abfiltriert und das Filtrat im
Hochvakuum zur Trockene eingeengt. Die trockene Masse wird pulverisiert
und weitere 4 h im Hochvakuum gehalten, um restliche Spuren von unumge-
setztem Carbonyl zu entfernen. Man extrahiert mit Benzol/Pentan (ca. 1/1)
und filtriert tiber eine G-3-Fritte ab. Trocknen im Hochvakuum liefert die
Komplexe I—III in 70—80 prozentiger Ausbeute als schwach gelbe, feinkristal-
line Produkte.

[(CO)sCrSn(NMe,); 1, (I) (Gef.: C, 27.59; H, 3.10; Cr, 12.93; N, 6.77; Sn,
29.88. C,5H,.Cr,N,0,,8n, ber.: C, 27.10; H, 3.03; Cr, 13.04; N, 7.02; Sn,
29.75%). : ,

[(CO)sMoSn(NMe,),1, (I) (Gef.: C, 23.13; H, 2.55; Mo, 19.50; N, 5.98; Sn,
26.51. C,gH,,M0,N,0,,Sn, ber.: C, 24.41; H, 2.73; Mo, 21.66; N, 6.33; Sn,
26.28%).

[(CO)sWSn(INMe,), ], (III) (Gef.: C, 19.96; H, 2.31; N, 5.01; Sn, 22.30; W,
32.70. C,sH,,N,0,0,8n,W, ber.: C, 20.37; H, 2.28; N, 5.28; Sn, 22.36; W,
34.64%).

Darstellung der Komplexe IV—VI

3.5 mmol I—III in 30 m! Benzol werden mit 7 mmol Pentacarbonyleisen
versetzt und 4 h bei Raumtemperatur im Dunkeln geriihrt. Die dann klare orange-
gelbe Losung wird eventuell von wenig Ungelostem abfiltriert. Man entfernt
ca. 80—90% des Losungsmittels bis zur beginnenden Kristallisation, versetzt
mit 50 ml Pentan und filtriert den ausgefallenen Niederschlag ab. Nach Trock-
nen im Hochvakuum erhilt man in 80%iger Ausbeute die intensiv gelben Kom-
plexe IV—VTI in analysenreiner Form.

(CO);3Fe(CONMe,),SnCr(CO)s (IV) (Gef.: C, 25.02; H, 1.87; Cr, 8.28; N,
4.41; Sn, 19.76. C;4H,,CrFeN,0,,Sn ber.: C, 28.28; H, 2.03; Cr, 8.74; N, 4.71;
Sn, 19.95%).

(CO);Fe(CONMe,),SnMo(CO)s (V) (Gef.: C, 24.54; H, 1.86; Mo, 15.30; N,
4.37; Sn, 16.90. C;,H,,FeMoN,0,,8n ber.: C, 26.33; H, 1.89; Mo, 15.03; N,
4.39; Sn, 18.58%).

(CO)3Fe(CONMe,;),SnW(CO)s (VI) (Gef.: C, 21.88; H, 1.64; N, 3.74; Sn,
15.90; W, 26.00. C,,H,,FeN,0,,SnW ber.: C, 23.14; H, 1.66; N, 3.86; Sn,
16.33; W, 25.30%).
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