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Summary

The optimum conditions for selectively cleaving off two phenyl groups in Ge,Ph
by trichloroacetic acid have been determined. Neither trihaloacetic acids nor
HCIl/AICl; nor reactive tetrahalides MCl, are suitable reagents for cleaving one
phenyl group alone. The 1*C NMR chemical shifts of functional phenyl-mono- and
-digermanes are given. The crystal structure of 1,2-bis(trichloroacetate)tetraphenyldi-
germane has been determined and refined to R = 0.048. The digermane bond is
bridged by both acetates (distances Ge-Ge 239.3(2), Ge-O 207.3(3) and 231.4(3)
pm). The Ge atoms have trigonal bipyramidal coordination.

Zusammenfassung

Die gezielte Abspaltung von zwei Phenylgruppen im Ge,Ph, durch Trichlores-
sigsaure wurde optimiert. Zur Abspaltung von nur einer Phenylgruppe sind weder
Trihaloessigsauren, noch HCl/AICl,; oder reaktive Tetrahalogenide MCl, geeignete
Reagenzien. *C-NMR-Daten von funktionellen Phenyl-mono- und -digermanen
werden mitgeteilt. Die Kristallstruktur des 1,2-Bis(trichloracetat)tetraphenyldiger-
mans wurde bestimmt und bis R = 0.048 verfeinert. Die beiden Acetatgruppen
iiberbriicken die Ge-Ge-Bindung (Abstande Ge-Ge 239.3(2), Ge-O 207.3(3) und
231.4(3) pm). Die Koordination um Ge ist trigonal-bipyramidal.

Einleitung

Fur Synthesen und Strukturuntersuchungen im Bereich der perphenylierten Poly-
germane [2] bendtigen wir funktionelle Startverbindungen, besonders mono- und

* Mitteilung. Fur X siche Lit. 1.
** Mit Teilen der geplanten Dissertation von K. Haberle.
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di-funktionelles Penta-, bzw. Tetra-phenyldigerman in ausreichender Menge. Bis-
herige Synthesen von ClGe,Phs [3] und X,Ge,Ph, (X=Cl, Br, I) [4-7] sind
aufwendig oder nicht in grosseren Mengen durchfuhrbar. Lediglich die mit einer
Bisacetylierung beginnende Synthese des 1.2-Dichlortetraphenyldigermans (Gl. 1
und 2) von Glockling und Houston [8] lasst sich nach unseren Erfahrungen in

Totuol

Ge, Ph, + 2CX,COOH [GePh,(CX,C0O0)], + 2PhH (1)

Siedehitze
(X =F.Cl)

Aceton

[GePh, (CX,C00)], + 2HCI,,,, —— CIPh,GeGePh,Cl + 2CX,COOH (2)

(aq)
grosseren  Ansatzen durchfihren. Wir optimierten diese Synthese. Vom
Zwischenprodukt 1,2-Bis(trichloracetat)tetraphenyldigerman bestimmten wir die
Kristallstruktur. Ferner beschreiben wir eine Reihe von Versuchen zur Monofunk-
tionalisierung von Hexaphenyldigerman.

Synthese

Optimierung der Synthese von CIPh,GeGePh ,Cl

Die beziiglich Reaktion 1 erhaltenen Syntheseergebnisse sind in Tabelle 1 den
Literaturdaten [8] gegenubergestellt.

Aus den Versuchen 1-4 ist ersichtlich, dass — nimmt man keine extrem langen
Reaktionszeiten in Kauf -— ein ca. 2.5-facher Uberschuss an Trichloressigsaure fur
die selektive Bildung des Diesters benotigt wird. Ber Verwendung eines wesentlich
hoheren Saureiiberschusses nimmt dagegen die Ausbeute an Diacetat deutlich ab

TABELLE 1
VERSUCHE ZUR SYNTHESE DES DIESTERS [GePh, (CCl,COO0)],

Versuch Reaktanten Reaktionszeit Produkte (Ausbeute (%))
Nr. (mol. Verhaltnis) (d)
Lit. 8 Ge, Ph, /CC1,COOH 2 Dhester (87)
Uberschuss an Saure °
1 Ge, Ph, /CCl,COOH 3 Diester, verunreinigt
(1/3) mit Monoester (72) ®
2 Ge, Phy /CCl1,COOH 3 Diester, verunreinigt
(1/3.8) mit Monoester (69) ?
3 Ge, Phy /CC1,COOH 6 Diester (61)
1/3.8)
4 Ge, Ph, /CC1,COOH 3 Diester (56)
(1/5)
5 Ge, Ph, /CCl,COOH 3 Diester (35)
1,/7.6)
6° [GePh,(CC1,CO0)}, /CC1,COOH 3 Diester (14),
(1/6.6) gelbes O1¢

@ Uberschuss nicht naher spezifiziert. ® Ausbeute berechnet fur reinen Diester. © Zusatzversuch um das
Reaktionsverhalten des Diesters gegenuiber C1,CCOOH zu uberprifen. ¢ Moglicherweise Polyacetat-De-
rivate von Ge,Ph.
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(Nr. 5). Dies ist offenbar darauf zuriickzufuhren, dass entgegen den Literaturanga-
ben ein weiterer Angriff von CCl;COOH am Diester erfolgt. Letzteres wird durch
Nr. 6 unterstrichen, in dem nach Umsetzung des disubstituierten Digermans mit
uberschiissiger Trichloressigsaure nurmehr 14% der eingesetzten Ausgangssubstanz
zuruckerhalten wurde,

Zu Reaktion 2 ist zu bemerken, dass die Verwendung von Aceton als Re-
aktionsmedium ein Arbeiten in homogener Phase gestattet, da es Diacetat und konz.
Salzsaure gleichermassen 10st. Allerdings erfolgt im stark sauren Milieu Aldolkon-
densation des Losungsmittels, wobei intensiv gefarbte Ole entstehen, die Aufarbei-
tung und Ausbeute beeintrachtigen. Angenehmer ist ein Arbeiten in Dioxan.

Versuche zur Synthese von Ph;GeGePh,(CX,COO0)

Ahnlich wie der Diester soll auch der Monoester darstellbar sein [8]. In Tabelle 2
werden die eigenen experimentellen Ergebnisse mit den Literaturangaben (Lit. I und
IT) verglichen.

Bei der Durchfuhrung der Veresterungsreaktion unter den von Glockling und
Houston beschriebenen Bedingungen (Nr. 1 und 3) wurde praktisch kein Umsatz
erzielt. Verlangerung der Reaktionszeit (Nr. 2) bzw, Erhohung der Reaktionstem-
peratur (Nr. 5) begunstigt zwar die Phenylsubstitution durch Trihaloessigsaure,
jedoch entstehen in unselektiver Weise Gemische aus Mono- und Diester von
Ge, Ph, die durch Umkristallisation nicht getrennt werden konnten. Die Abweichung
der Syntheseergebnisse von den Literaturangaben konnte darauf zuriickzufithren
sein, dass die von den Autoren verwendete Saure moglicherweise eine unbekannte
Menge an H,O enthielt [9].

Reaktionen von Ge,Phy mit HCl / AlCl,
HCl in Verbindung mit AICIl, als Katalysator ist von Bulten [10} und Kumada et

TABELLE 2
VERSUCHE ZUR SYNTHESE VON Ph;GeGePh,(CX,C0O0)

Versuch  Reaktanten Reaktionszeit  Temperatur  Produkte (Ausbeute (%))
Nr. (mol. Verhaltnis) (h) °O)
Lit. 8,1 Ge,Phy /CCI,COOH 24 Siedehitze Ge, Ph5(CC1,CO0) (55)
/1)
Lit. 8,11  Ge,Ph, /CF;COOH 24 20 Ge, Ph(CF,COO) (85)
1/11) Ge,Phg (14)
1 Ge,Phy /CCI,COOH 24 Siedehitze Ge, Ph(CCl1,CO0) (3)
a,/1) Ge,Phg (92)
2 Ge,Phy /CCI,COOH 96 Siedehitze Gemisch Ge, Ph {(CCl1,C00)/
a,1) [GePh,(CC1,CO0)}, 31)“
Ge,Ph (60)
3 Ge, Ph, /CF;COOH 24 20 Ge, Ph¢ (96)
a,1
4 Ge, Ph, /CF,COOH 96 20 Ge,Phg (92)
a1
5 Ge, Ph, /CF;COOH 72 50 Gemisch Ge, Ph ;(CF,CO0)/
1/11) [GePh, (CF,CO0)], (28)“
Ge,Ph, (63)

“ Ausbeute berechnet fur reines Monoacetat.
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TABELLE 3
REAKTIONEN VON HCI/AICl, MIT Ge,Ph, IN BENZOL

Versuch  Reaktionsform von HCl ~ Mol.Verhaltnis Reaktions- Temp. Produkte

Nr. (mol.Verhaltnis HCl/ Ge,Phy /AICT,  zent (°C) (Ausbeute (%))
Ge,Ph,) (h)

1 gasformg 40/1 1 20 Ge,Ph, (93)
(Uberschuss)

2 gasformig 20/1 2 20 Ge, Phg (91)
(Uberschuss)

3 gasformig 10/1 0.1 20-50“  Ge,Ph, (26)
(Uberschuss) dunkelgelbes Ol

4 gesattigte Lsg. 10/1 60 20 Ph,GeCl (27)
1n Benzol Ge, Phg (65)
(=1/1)

“ Erwarmung infolge exothermer Reaktion.

al. [11] als Halogenierungsmittel fur alkyl- bzw. alkyl- /phenylsubstituierte Polyger-
mane verwendet worden, wobei je nach Reaktionsbedingungen das mono- oder
di-chlorierte Derivat entsteht. Um die Moglichkeit der Darstellung von Ge,Ph,Cl
durch eine entsprechende Umsetzung zwischen Ge,Ph, und HCIl zu uberpriifen,
wurden die in Tabelle 3 zusammengestellten Versuche durchgefithrt.

Ein Vergleich der Versuche 1-3 zeigt, dass eine relativ grosse Katalysatormenge
notig ist, damit die Halogenierungsreaktion in Gang kommit. Letztere liefert im Falle
von uberschiissig eingesetztem HCI-Gas (Nr. 3) keine definierten Halogenderivate,
wahrend bei Verwendung der stochiometriegemassen Menge einer benzolischen
Losung des Halogenierungsreagens Spaltung der Ge-Ge-Bindung unter Bildung von
Ph,GeCl erfolgt (Nr. 4).

Reaktionen von Ge, Ph, mit Tetrahalogeniden MClI,

GeCl, und SnCl, haben sich im Bereich der peralkylierten Mono- und Poly-ger-
mane als Halogenierungsmittel fur die Darstellung der entsprechenden Chloride
bewahrt [10,12-14]. Ferner lassen sich mit Hilfe von GeCl, (Katalysator AICI,)
[13,15] sowie TiCl,/CHCI, [16] arylierte Monogermane selektiv substituieren. Das
Reaktionsverhalten der erwahnten Tetrahalogenide gegeniiber Ge, Ph, wurde anhand
der in Tabelle 4 beschriebenen Versuche iiberpriift. Aus den erhaltenen Ergebnissen
wird deutlich, dass obige MCl,-Derivate keine geeigneten Halogenierungsagenzien
fur das perphenylierte Digerman darstellen, da entweder keine Reaktion eintritt
(M =Ti, Vers. Nr. 6) oder aber Ge,Ph, zu Ph,GeCl gespalten wird (M = Sn, Ge;
Vers. Nr. 2 und 5). Letzteres Versuchsresultat steht im Einklang mit ahnlichen
experimentellen Befunden von Bulten [17].

3C.NMR-Spektren

Tabelle 5 enthalt '*C-NMR-Phenylsignale von Mono- und Digermanen.
Gegenuber den Bezugswerten der perphenylierten Verbindungen GePh,, und Ge, Ph,
weisen die C-ipso- und C-ortho-Signale der funktionellen Germane eine Hochfeld-
verschiebung, die C-mera- und C-para-Signale eine Tieffeldverschiebung auf. Das
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TABELLE 4
UMSETZUNG VON Ge,Phs MIT MCl1, (M = Ge, Sn, Ti)

Versuch MCl, Kataly- Losungsmuttel Reak- Temp. Produkte
Nr. (mol. Verhaltnis  sator tions- (°C) (Ausbeute (%))
MCl, /Ge,Phy) zeit
()
1 SnCl, - CH;NO, 20 25 Ge, Phg (98)
a1
2 SnCl, - CH;NO, 56 Siedehitze  Ge,Phg (78)
(1/1) Ph,GeCl (11)
Ph ;GeGePh,Cl
(Spur)
3 SnCl, - CH,COCl1 16 Siedehitze  Ge,Phg (22)
/1) unldsl. schwarzes
Harz
4 GeCl, Gel, Petrolether 48 Siedehitze  Ge,Ph¢ (97)
(/1 (Kp. 100-140°C)
5 GeCl, AlCl, Petrolether 15 Siedehitze  Ph,GeCl (86)
(1/1) (Kp. 100-140°C)
6 TiCl, - CHCl, 30 Siedehitze = Ge,Phg (94)
/1

Ausmass der Einzelverschiebungen zeigt, dass neben induktiven Effekten mag-
netische Anisotropieeinflisse einen wesentlichen Einfluss haben missen.

Die im Zentrum dieser Arbeit stehenden 1,2-difunktionellen Digermane un-
terscheiden sich nur in ihren C-ipso-Signalen. Die deutliche Hochfeldverschiebung
dieses Signals beim 1,2-Bis(trichloracetat)tetraphenyldigerman gegenuber allen
Vergleichsverbindungen weist darauf hin, dass die im Feststoff vorliegende trigonal-
bipyramidale Koordination um das Ge-Atom (s. u.) auch in Losung erhalten bleibt.
Analoge Hochfeldverschiebungen waren in Verbindungen Me,Sn, X, (X = O,CR,
S,CNR,, S,P(OR),) fur die an Sn gebundenen Methylgruppen gefunden worden
[19,20].

Struktur des 1,2-Bis(trichloracetat)tetraphenyldigerman

[(C1,CCOO)Ph,Ge], kristallisiert triklin in der Raumgruppe P1 (Nr. 2) mit den
Kristalldaten (Mo-X ;-Strahlung A 70.926 pm): a 906.2(4), b 929.8(2), ¢ 1058.0(3)

TABELLE $

13C.NMR-PHENYLSIGNALE IN CDCl,-LOSUNG (8(ppm) gegen TMS) FUR MONO- UND DI-
GERMANE

Verbindung 8(C(1)) 8(C(2.6)) 5(C(3.5)) 8(C(4))
ipso ortho meta para
GePh, [18] 136.2 135.4 1283 129.1
Ph,GeCl [18] 1349 134.1 1286 130.5
Ph,GeCl, 134.4 132.6 1289 131.7
PhGeCl, 1349 131.3 129.5 1331
Ge,Ph, [18] 137.3 135.5 1282 128.6
CIPh,GeGePh,Cl 135.6 1340 129.0 1308
[(C1,CCOO)Ph,Ge], 134.0 1342 128.8 1307

@ §(CCl,) 90.7; §(COO) 166.3 (171 im [(Cl1,CCOO)Me, Sn}, [20]).
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pm, a 107.48 (3), B 94.66 (5), y 114.33 (3)°, V 753 X 10° pm®, Mol. Masse 778.4
(C;3H,00,Cl(Ge,), Z=1,d,,,, 1.72 g cr?’, dyo171 gem™, p 248 cm™ .

Die Struktur wurde bis R = 0.048 verfeinert. Tabelle 6 enthalt die Lage- und
Temperaturparameter. Figur 1 zeigt das gefundene zentrosymmetrische Molekil (’
zentrosymmetrisch erganzte Atome, Ph(1) C(11) bis C(16), Ph(2) C(21) bis C(26)).
Tabelle 7 fasst die zur Beschreibung des Molekils relevanten Bindungslangen und
Bindungswinkel zusammen.

Die Digermanbindung wird durch zwei Trichloracetatgruppen uberbriickt. Hier-
durch verkurzt sich der Ge-Ge-Abstand von 242 bis 247 pm in anderen pheny-
lierten Polygermanen [21,22] auf 239 pm. Die Koordination um das Ge-Atom ist in
guter Naherung trigonal-bipyramidal (axial 2 X O, equatorial 2 X Ph, 1 X Ge); eine
weitere intra- oder auch inter-molekulare Koordination besteht nicht. Die
Gesamtstruktur ist sehr ahnlich wie in den analogen Sn-Verbindungen
[(MeCOO)Ph,Sn], [23] und [(RCOO)Me,Sn], (R = CH,Cl], CF;, CCl, [24,25]). In
diesen Verbindungen ist der Sn—Sn-Abstand vom Normalwert 276 bis 279 pm auf
269 bis 271 pm verkiirzt.

Eine so gut ausgebildete trigonale Bipyramide wie im [(Cl,COO)Ph,Ge], findet
man zwar haufig um Sn'V [26], dagegen kaum bei Ge'Y-Verbindungen. Im
vergleichbaren Ph ;Ge(OOCCE,) [27] besteht zwar nach Meinung der Autoren schon
5-Koordination, aber noch deutlich auf der tetraedrischen Seite beim Ubergang
Tetraeder-monocapped Tetraeder—trigonale Bipyramide [28]. Tabelle 8 stellt die
Winkeldifferenz 24, — 24, fur diesen Ubergang (28] und die aquatorialen und
axialen Abstande in beiden Verbindungen einander gegeniiber.

Das zentrale Bicyclo[0.3.3]octan-Gerust im [(C1,CCOOQO)Ph,Ge], ist nahezu planar
mit einer mittleren Abweichung von nur +2 pm von der besten Ebene; C(2), bzw.
C(2") stehen um 22 pm uber, bzw. unter dieser Ebene. Die CCl,-Gruppe steht
optimal gestaffelt zum Carboxylat (Torsionswinkel CI(3)C(2)-C(1) O(1) 85.9°). Die

TABELLE 7

BINDUNGSLANGEN (pm) UND BINDUNGSWINKEL (°) IM 1,2-BIS(TRICHLORACETAT)TE-
TRAPHENYLDIGERMAN MIT STANDARDABWEICHUNGEN

Bindungslangen Bindungswinkel
Ge(1)-Ge(1%) 239.3(2) C(11)-Ge(1)-C(21) 116.4(2)
C(11)-Ge(1)-0(1) 91.1(2)
Ge(1)-0(1) 207.3(3) C(11)-Ge(1)-0(29) 89.5(2)
Ge(1)-0(2) 231.4(3) C(11)-Ge(1)-Ge(1") 120.2(1)
C(21)-Ge(1)-0(1) 93.5(2)
Ge(1)-C(11) 193.5(4) C(21)-Ge(1)-0(2") 90.3(2)
Ge(1)-C(21) 194.9(3) C(21)-Ge(1)-Ge(1") 123.0(1)
0(1)-Ge(1)-0(2") 175.4(1)
C(1)-0(1) 125.6(4) 0(1)-Ge(1)-Ge(1) 91.9(1)
C(1)-0(2) 121.9(5) O(2)-Ge(1)-Ge(1") 83.8(1)
C(1)-C(2) 156.5(5) O(1)-C(1)-0(2) 128.0(4)
O(1)-C(1)-C(2) 114.0(4)
C(2)-CK1) 175.6(4) 0(2)-C(1)-C2) 118.0(3)
C(2)-Cl(2) 175.0(4) Ge(1)-0(1)-C(1) 119.6(3)

C(2)-CI(3) 176.9(4) Ge(1')-0(2)-C(1) 116.6(2)
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Fig. 1. Gefundenes 1,2-Bis(trichloracetat)tetraphenyldigerman-Molekul (' zentrosymmetrisch erganzte
Atome, Ph(1) C(11) bis C(16), Ph(2) C(21) bis C(26)).

TABELLE 8

VERGLEICH DER KOORDINATION UM Ge (£4,,, £4,, SUMMEN DER AQUATORIAL, BZW.
AXIAL WERDENDEN WINKEL EINES TETRAEDERS BEIM UBERGANG IN EINE TRI-

GONALE BIPYRAMIDE [28]) ¢

Polyeder /Verbindung 29, - 29, (%) aquatornale Abstande (pm) axiale Abstande (pm)
Ge-C Ge-O Ge-C Ge-0O

Tetraeder 0

Ph,Ge(OOCCF;) [27] 0(2) 191(2) 186(1) 198(1) 309(1)
193(2)

[(C1,CCOO0)Ph,Gel, 83(1) 193.5(4) 207.3(3)
194.9(3) 231.4(3)

trigonale Bipyramide 90

¢ Standardabweichungen in Klammern.
beiden Phenylringe am Ge-Atom sind mit ihren Ebenen fast senkrecht zueinander
ausgerichtet.
Experimenteller Teil
Die Darstellung des Ge,Ph, erfolgte nach [29], die des PhGeCl; und Ph,GeCl,

nach [15]. "C-NMR: Gerat Bruker WP 80 DS. Rontgenbeugung: Kappa-Dif-
fraktometer Enrai-Nonius CAD 4.
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Darstellung von 1,2-Bis(trichloracetat)tetraphenyldigerman

30.0 g (49.4 mmol) Hexaphenyldigerman und 40.3 g (247 mmol) frisch destillierte
Trichloressigsaure werden in 100 ml Toluol im Verlauf von 72 h zum Sieden erhitzt.
Der beim Kiuthlen des Reaktionsgemischs erhaltene Niederschlag wird mehrere Male
mit Cyclohexan gewaschen und aus Toluol /Cyclohexan (Vol. 1,/1) umkristallisiert.
Die Ausbeute an reinem Diester betragt 21.2 g (56% bez. auf Ge,Ph¢). Fp:
185-187°C (Lit.: 87%, Fp: 185-186°C [8]).

Einkristalle: Das Toluol /Cyclohexan-Filtrat wird auf die Halfte eingeengt und
filtriert; nach einigen Tagen kristallisieren sechseckige Saulen.

Darstellung von 1,2-Dichlortetraphenyldigerman in Aceton

Eine Losung von 18.0 g (23.1 mmol) [(Cl;CCOO)Ph,Ge], in 150 ml Aceton wird
mit 50 ml konz. Salzsaure versetzt und 12 h auf 50°C erhitzt, wobei ein schwarzrotes
Reaktionsgemisch resultiert. Anschliessendes Kuhlen auf —30°C fuhrt zur Ab-
scheidung von rohem, ockerfarbenen (CIPh,Ge),. Nach Waschen mit Aceton/n-
Hexan (Vol. 1/1) und zweimaligem Umkristallisieren aus Ether /Cyclohexan (Vol.
2/1) erhalt man das nunmehr farblose Dichlorid in einer Reinausbeute von 9.3 g
(77% bez. auf [(C1,CCOO)Ph,Gel,). Fp: 133-135°C (Lit.: 80-90%, Fp: 135°C [8)).

Darstellung von 1,2-Dichlortetraphenyldigerman in Dioxan

Zu einer Losung von 10.5 g (13.5 mmol) Diester in 100 ml Dioxan werden 30 ml
konzentrierte Salzsiure gegeben. Das zweiphasige Gemisch wird unter heftigem
Rithren 8 h lang am Riickfluss gekocht. Dann dampft man im Vakuum zur Trockene
ein, nimmt den Riickstand mit Ether auf und entfernt mit Natriumsulfat die Reste
von Wasser. Nach Abziehen des Ethers wird einmal aus ca. 80 ml Ether /Cyclohexan
(Vol. 2/1) umkristallisiert. Fp: 134-136°C, Ausbeute: 4.1 g (58%).

Rontgenmessung an 1,2-Bis(trichloracetat)tetraphenyldigerman

Zur Bestimmung der Reflexintensitaten diente eine sechseckige Saule mit den
Abmessungen 0.22 X 0.30 X 0.45 mm, die in eine Glaskapillare eingeschmolzen war.
Gemessen wurde im w/29-Modus mit monochromatisierter Mo-Strahlung. Der
Reflexverlauf der Standardreflexe (Messinstabilitat des Diffraktometers 0.02) zeigte
einen Intensitatsabfall um 6%, der linear korrigiert wurde. Nach den ublichen
Korrekturen resultierten 3436 unabhingige |F?|-Werte (alle Reflexe bis sind/A =
0.65x 1072 pm~'); 494 davon hatten eine Intensitat von I < 2o (I) und wurden
nicht weiter verwendet.

Kristallstrukturbestimmung von 1,2-Bis(irichloracetat)teiraphenyldigerman

Die Losung der Struktur erfolgte durch eine Patterson-, eine Fourier- und eine
Differenz-Fourier-Synthese. Verfeinert (Vollmatrix) wurde in 2 Cyclen mit isotropen
und in 6 Cyclen mit anisotropen Temperaturfaktoren. Eine anschliessende Dif-
ferenz-Fourier-Synthese liess alle 10 H-Atome erkennen, deren Lage- und isotrope
U-Parameter in 6 weiteren Cyclen mitverfeinert wurden (222 Parameter bei 2942
Observablen): Konvergenz bei R = 0.048 (gewichtetes R = 0.053, Gewichtssetzung
gemass w=k/(62(F)+g- F?) mit g=0.011). Die Berechnungen erfolgten mit
Hilfe des Programmsystems SHELX-76 [30] und lokalen Programmen (Zeichnung:
PLUTO 78 [31]) auf einer HB-66,/80-Rechenanlage im Rechenzentrum der Uni-
versitat Mainz. Tabellen der H-Atom-Parameter und der gemessenen und berechne-
ten Strukturamplituden konnen angefordert werden.
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