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Summary 

The reaction of ($-C,H,),Ti(CF,SO,), with 2,2’-bipyridine or l,lO-phenanthro- 
line yields the salts [(n5-C,H,),Ti(bipy)]2+(CF3S0,-)2 and [($-C,H,),Ti- 
(phen)]2’(CF,S0,-)2, respectively. X-Ray structure determinations show that the Ti 
atoms, which are to a first approximation tetrahedrally coordinated, and the atoms 
of the bipy or phen chelate ligands, are nearly coplanar. 

Zusammenf assung 

Bei der Umsetzung von [($-C,H,)2Ti(CF,S0,)2 mit 2,2’-Bipyridyl oder l,lO- 
Phenanthrolin entstehen die Salze [($-C,H,)2Ti(bipy)]2’(CF3S0,-)2 bzw. [($- 
C5H5)2Ti(phen)]2+(CF,S0,-)2. Rontgenstrukturanalysen ergeben, dass die in erster 
Naherung tetraedrisch koordinierten Ti-Atome und die Atome der bipy- bzw. 
phen-Chelatliganden annahernd in einer Ebene liegen. 

Einfiihnmg 

Salze mit dem [Cp,Ti’“]‘+-Kation * gibt es offenbar nicht, denn das T&Atom in 
der Cp,Ti “‘-Baugruppe ist in zu hohem Masse bestrebt, durch Anlagerung von zwei 
weiteren Liganden Tetraederkonfiguration zu erlangen [l]. In der Mehrzahl der 
entsprechenden Verbindungen sind zwei uninegative Liganden angelagert, wie bei- 
spielsweise im Cp,TiCl,. Es konnen aber such Neutralliganden gebunden sein. Eine 
entsprechende Spezies ist das Aquokomplexkation [CpzTi(H20)2]2+, das bei der 
Hydrolyse von Titanocendichlorid, Cp,TiCl 2, auftritt 121. Auch Komplexe, die via N 
gebundene Neutralliganden enthalten, sind bekannt: Es sind dies die Salze 

* Abktirzungen: Cp: q5-C,H,, bipy: 2,2’-Bipyridyl. phen: l,lO-Phenanthrolin. 
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[Cp,Ti(D-D)]‘+(PF,-), (D-D = bipy oder phen), die von Calhorda und Dias bei 
der Oxidation von [Cp,Ti(D-D)]+PF,- mit NO+PF,- erhalten worden sind [3]. Im 
folgenden berichten wir fiber eine einfachere Darstellung von Salzen dieser Kationen: 
Verdrangung der nur locker am Titan gebundenen Trifluormethansulfonat-Liganden 
in Cp2Ti(CF,S0,), aus der inneren in die aussere Ligandensphke durch Bipyridyl 
bzw. Phenanthrolin. Zur Klarung der strukturellen Details der beiden Salze [($- 
C,H,),Ti(bipy)]‘+(CFJSO,-), (A) und [($-C,H5),Ti(phen)]2+(CF,S0,-), (B) 
haben wir Riintgenstrukturanalysen an ihnen durchgefuhrt. 

Ergebnisse und Diskussion 

Chemische Aspekte. Die Bildung von A und B erfolgt gem&s Gl. 1 in was- 
serfreiem Tetrahydrofuran bei Raumtemperatur. Die Komplexe scheiden sich im 
Verlauf einiger Stunden in Form mm-grosser Kristalle an den Gefasswanden ab. 

Cp2Ti(CF,S0,), + D-D -[Cp,Ti(D-D)]‘+(CF3S0,-), 
(A: D-D = bipy; B: D-D = phen) 

(I) 

Die Reaktion beruht darauf, dass Oxoanionen wie NO,- [4], ClO,- [5] und 
insbesondere CFjSO,- [6] vergleichsweise locker am Ti-Atom in Cp,TiX,-Verbin- 
dungen gebunden sind und leicht durch andere potentielle Liganden verdrangt 
werden konnen. Auf diesem Wege hatten wir friiher Salze mit dem [Cp,- 
Ti(H20),12+-Kation dargestellt [4,5]. Bei der Bildung von A und B kommt als 
zudtzliches, den Reaktionsablauf begtinstigendes Moment die Ausbildung 
funfgliedriger Chelatringe hinzu. 

An der Luft sind die kristallinen Komplexe mehrere Tage lang bestandig. In 
Wasser l&en sie sich bei Raumtemperatur; nach ca. 20 min werden die Losungen 
triib. Dass in Losung Spezies mit intakten Cp,Ti’“-Baueinheiten vorliegen, ergibt 
sich daraus, dass nach Zusatz einer Losung von KSCN sofort die charakteristisch 
braune Fallung von Cp,Ti(NCS), entsteht. 

Struktur der Komplexe 
Die Kationen von A und B sind in Fig. 1 und 2 dargestellt. Bindungsabst’ande 

c.22 Cl8 

Fig. 1. ORTEP-Darstellung des [Cp,Ti(bipy)]‘+-Kations. 
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(21 

Cl8 

Fig. 2. ORTEP-Darstellung des [Cp,Ti(phen)]2+-Kations. 

und -winkel sind in den Tabellen 1 und 2 aufgeftihrt. Wegen der vergleichsweise 
m%ssigen Qualittit der Kristalle von A und wegen der Fehlordnung des einen 
Cp-Ringes sind die zu A gehijrigen Geometrieparameter mit relativ grossen Fehlern 

TABELLE 1 

DIE WICHTIGEREN BINDUNGSABSTANDE (A) UND -WINKEL (“) IN [CpzTi(bipy)]*+- 

(CF,SG,- )2 (4 

Ti-C(13) 2.35(2) 
Ti-C(14) 2.33(2) 

Ti-C(l5) 2.33(2) 
Ti-C(16) 2.32(2) 

Ti-C(17) 2.3q2) 

Ti-C(18) 2.40(2) 
Ti-C(19) 2.42(2) 

Ti-C(20) 2.33(2) 
Ti-C(21) 2.30(2) 
Ti-C(22) 2.3q2) 
Ti-Z(1) 2.01(2) 
Ti-Z(2) 2.06(2) 
Ti-N(1) 2.14(l) 

Ti-N(2) 2.14(l) 

Z(l)-Ti-Z(2) 
N(Z)-Ti-N(1) 
Ti-N(l)-C(7) 

Ti-N(l)-C(3) 
C(3)-N(l)-C(7) 
C(8)-N(2)-Ti 

C(8)-N(2)-C(12) 
C(12)-N(2)-Ti 
N(l)-C(7)-C(6) 
N(l)-C(7)-C(8) 
C(6)-C(7)-C(8) 
C(7)-C(8)-N(2) 
C(7)-C(8)-C(9) 
C(9)-C(8)-N(2) 

WW-(3) 
C(3)-C(4) 

C(4)-C(5) 

C(5)-C(6) 
C(6)-C(7) 

C(7)-N(1) 
C(7)-C(8) 
N(2)-C(8) 

C(8)-C(9) 
C(9)-C(10) 
C(lO)-C(l1) 
C(ll)-C(12) 
C(12)-N(2) 

133.2(10) 
75.7(3) 

115.4(7) 

122.8(8) 
121.7(10) 
117.8(8) 

117.8(11) 
124.4(9) 
118.9(10) 
116.6(10) 
124.5(10) 
144.4(10) 
122.9(11) 
122.6(11) 

1.35(2) s(l)-G(l) 1.41(l) 
1.41(2) s(l)w(2) 1.41(l) 

1.41(2) s(l)-o(3) 1.43(l) 

1.34(2) s(l)-C(1) 1.82(2) 
1.39(2) C(l)-F(1) 1.35(2) 

1.36(l) C(l)-F(2) 1.31(2) 

1.46(2) C(l)-F(3) 1.31(2) 
1.34(l) S(2)-G(4) 1.37(l) 
1.36(2) S(2)-o(5) 1.39(2) 

1.42(2) S(2)-G(6) 1.48(2) 

1.33(2) S(2)-C(2) 1.79(2) 
1.38(2) C(2)-F(4) 1.34(2) 

1.37(2) C(2)-F(5) 1.32(2) 

C(2)-F(6) 1.30(2) 

(xl)-s(l)-C(1) 103.6(8) 

o(2)-S(l)-C(1) 102.9(7) 

G(3)-s(l)-C(1) 103.7(7) 

F(l)-C(l)-S(l) llo.qll) 

F(2)-C(l)-S(l) 112.2(12) 

F(3)-C(l)-S(l) 112.0(11) 

0(4)+2)-C(2) 105.5(7) 

w-S(2)-C(2) 104.3(9) 

G(6)-S(2)-C(2) 102.4(9) 

F(4)-C(2)-S(2) 110.8(12) 

F(5)-C(2)-S(2) 113.2(12) 

F(6)-C(2)-S(2) 113.5(12) 
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TABELLE 2 

DIE WICHTIGEREN BINDUNGSABSTANDE (A) UND -WINKEL (“) IN [Cp,Ti(phen)]‘+- 

(CF,SG,- )z (B) 

Ti-C(lS) 

Ti-C(16) 
Ti-C(l7) 

Ti-C(18) 
Ti-C(19) 

Ti-C(20) 
Ti-C(21) 
Ti-C(22) 

Ti-C(23) 
Ti-C(24) 

Ti-Z( 1) 
Ti-Z(2) 

Ti-N(1) 
Ti-N(2) 

2.35q4) 

2.35q4) 
2.344(4) 
2.347(4) 

2.348(4) 
2.318(6) 

2.326(6) 
2.3Oq6) 

2.333(6) 

2.345(6) 
2.023(4) 

2.019(6) 
2.162(3) 

2.168(3) 

Z(l)-Ti-Z(2) 
N(2)-Ti-N(2) 

Ti-N(l)-C(I2) 
Ti-N(I)-C(13) 

C(12)-N(l)-C(13) 
C(3)-N(2)-Ti 

C(14)-N(2)-C(3) 
C(14)-N(2)-Ti 
N(l)-C(13)-C(9) 

N(l)-C(13)-C(14) 
C(9)-C(13)-C(14) 
C(6)-C(14)-N(2) 
C(13)-C(14)-C(6) 

C(13)-C(14)-N(2) 

N(2)-C(3) 
C(3)-C(4) 
C(4)-C(5) 
C(5)-C(6) 

C(6)-C(7) 
C(7)-C(8) 
C(8)-C(9) 
C(9)-C(10) 

C(IO)-C(I1) 
C(ll)-C(12) 
C(lZ)-N(1) 

N(l)-C(13) 

C(13)-C(9) 

C(13)-C(14) 
C(14)-C(6) 

C(14)-N(2) 

133.7(2) 
76.8(l) 

127.q3) 
114.4(2) 
118.1(3) 
127.7(3) 
118.5(3) 

113.8(2) 
122.2(4) 
116.5(3) 
121.3(3) 
122.5(4) 

119.2(4) 
118.3(3) 

1.341(5) S(l)-o(l) 
1.397(6) s(l)-o(2) 
1.376(7) w-o(3) 
1.386(6) So)-C(1) 
l&5(7) C(l)-F(1) 
1.336(7) C(l)-F(2) 
1 &O(6) C(l)-E(3) 
1.391(6) S(2)-G(4) 
1.36q7) S(2)-G(5) 
1.391(6) S(2)-G(6) 
1.341(5) S(2)-C(2) 
1.371(5) C(2)-E(4) 
1.397(6) C(2)-F(5) 
1.432(6) C(2)-E(6) 
1.411(5) 

1.356(5) 

G(l)-s(l)-C(1) 
O(2)-S(l)-C(1) 
O(3)-S(l)-C(1) 
F(l)-C(l)-S(1) 

F(2)-C(l)-S(1) 
F(3)-C(l)-S(1) 
O(4)-S(2)-C(2) 
O(5)-S(2)-C(2) 
O(6)-S(Z)-C(2) 
F(4)-C(2)-S(2) 
F(5)-C(2)-S(2) 

F(6)-C(2)-S(2) 

1.431(3) 
1.421(4) 
1.429(4) 
1.817(5) 

1.31q6) 
1.326(6) 

1.332(6) 
1.436(4) 

1.440(4) 
1.436( 3) 

1.815(5) 
1.33q6) 

1.330(5) 
1.31q6) 

103.1(2) 
103.q2) 
102.8(2) 

112.5(3) 
112.6(4) 
112.4(3) 
103.4(2) 
103.0(2) 
102.7(2) 
111.6(3) 
112.1(3) 

113.5(3) 

behaftet. Dem Ergebnis, dass die berechneten chemisch aquivalenten Abstande in A 
stark streuen (insbesondere die C-C-AbstPnde in den Cp-Ringen) ist de- 
mentsprechend keine chemische Signifikanz beizumessen. Die Cp,Ti”‘-Gruppe weist 
in beiden Verbindungen die “ iibliche” Geometrie auf: Die Ti-Z-Abstande und der 
Z-Ti-Z-Winkel in A betragen 2.01 und 2.06 A bzw. 133.2’ (Z: Zentrum eines 
Cp-Binges). Die Werte fur B sind 2.019 und 2.023 A bzw. 133.7O. 

Die Ti-N-Abst;inde (A: 2.14(l) und 2.14(l) A; B: 2.162(3) und 2.168(3) A) sind, 
wie zu erwarten, signifikant llnger als in CpzTi”’ -Verbindungen, die uninegative 
Liganden enthalten. Zum Vergleich: 2.021(7) A in Cp,Ti(NCS), [7], 2.007(3) und 
2.018(3) A in Cp,Ti(NCO), [8], 2.03(l) A in Cp,Ti(N,), [9]. Bemerkenswert in 
diesem Zusammenhang ist der vergleichsweise grosse Ti-N-Bindungsabstand von 
2.131(5) A in Cp,Ti(Cl)X (X = iiber N(9) gebundenes Purinatanion) [lo]. Der 
Ti-N(bipy)-Abstand hangt andererseits offenbar kaum von der Oxidationsstufe des 
Ti-Zentrums ab: Fir den Ti”-Komplex Cp,Ti(bipy) wird ein Ti-N-Abstand von 
2.14(l) A angegeben [ll]. Der N-Ti-N-Winkel (75.7(3)O in A und 76.8(1)O in B) ist 
vergleichsweise klein. Dies ist durch den im starren Liganden vorgegebene N . . . N- 
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TABELLE 3 

WINKEL ZWISCHEN EBENEN 

&II II/III dI/IV 4II/III 4II/IV 

A 1.6 23.8 25.4 23.7 25.5 

B 3.6 23.0 24.3 19.5 27.8 

I Ebene durch Ti, N(1) und N(2) 
II beste Ebene, definiert durch siimtliche Atome der heterozyklischen Liganden 

III beste Ebene durch den Cp-Ring, der C(U) enthalt 
IV beste Ebene durch den Cp-Ring, der C(20) enthalt 

Abstand bedingt. ublich in Cp,TiX,-Verbindungen mit einzahnigen X-Liganden 
sind Werte urn 90”. Die beiden Sechsringe des bipy-Liganden in A sind urn 6.1’ 
gegeneinander verdreht. In erster N&herung lassen sich die Atome der Ti(bipy)- 
Einheit als coplanar ansehen und liegt die bipy-Einheit in der Ebene, welche den 
Winkel zwischen den beiden Cp-Ringen halbiert. Weitere Details s. Tab. 3. Auch in 
B halbiert die N-Ti-N-Ebene nahezu den Winkel zwischen den Cp-Ebenen. Die 
phen-Gruppe ist deutlich (fast 4O) urn die N-N-Achse gegenuber dieser Bezugsebene 
gedreht. Details s. Tab. 3. 

Die Trifluormethansulfonatanionen in beiden Verbindungen besitzen die erwar- 
tete gestaffelte Konformation. Bemerkenswert enge Kontakte zwischen Kationen 
und Anionen treten in den Kristallstrukturen nicht auf. 

Experimentelles und Strukturbestimmung 

Bis(cyclopentadienyl)-bipyridyl-titan(IV)-bis(trifluormethansulfonat) (A) 
Darstellung. Eine Losung von 0.622 g Cp*TiCl, (2.5 mmol) in wasserfreiem 

Tetrahydrofuran wird mit einer Losung von 1.28 g AgCF,SO, (5.0 mmol), ebenfalls 
in wasserfreiem Tetrahydrofuran, versetzt. Nach 40 min Ruhren bei Raumtempera- 
tur wird das ausgefallene AgCl abgesaugt. Zur so erhaltenen Losung von 
Cp,Ti(CF,SO,), gibt man 1 g 2,2’-Bipyridin (Merck) (6.4 mmol; ijberschuss!). 
Innerhalb eines Tages kristallisiert A aus. Braunrote, in dunner Schicht braungrun 
durchscheinende Kristalle, die abgesaugt und mit THF gewaschen werden. Ausbeute 
0.81 g (51%). Gef.: C, 41.52; H, 2.98; N, 4.32. C,,F,H,,N,O,S,Ti (632.38) ber.: C, 
41.79; H, 2.87; N, 4.438. IR-Daten (KBr, cm-‘): 580m, 635s, 730sh, 76Ow, 770s 
850s 1030s 950 bis 125Os, 1435s, 1470m, 16OOm, 3090m. 

Die Rontgenmessungen erfolgten bei 20°C. Der untersuchte Kristallsplitter 
(Abmessungen 0.5, 0.2, 0.1 mm) war sicherheitshalber mit Klarlack liberzogen 
worden. Graphit-monochromatisierte Mo-K,-Strahlung (h = 0.71069 A), Philips- 
PWllOO-Diffraktometer. Kristallographisch interessant: Die Verbindung kristal- 
lisiert in der seltenen Raumgruppe Pn; a 14.514(3), b 10.636(2), c 7.966(2) A, p 
93.05(3)“. D(berechnet) fur Z = 2: 1.711 g cme3, D(gemessen): 1.69 g cme3. 

Intensitiitsdaten. 8/2&Betrieb, B(max) 24”. Lp-, aber keine Absorptionskorrek- 
tur angebracht (II 5.4 cm-‘). Alle 1924 unabhangigen Reflexe zu den folgenden 
Rechnungen benutzt. Strukturbestimmung mittels der Patterson-Methode. Die C- 
Atome des einen Cp-Rings (der C(20) enthalt) und C(16) wegen Fehlordnung mit 
isotropen, die iibrigen Nicht-H-Atome mit anisotropen Temperaturfaktoren 
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TABELLE 4 

ATOMPARAMETER FOR [Cp,Ti(bipy)]‘+(CF7S0,-), (A) 

Atom x Y z u 

N(l) 
N(2) 
C(3) 

C(4) 

C(5) 

C(6) 

C(7) 

C(8) 

C(9) 

C(l0) 

C(l1) 

C(12) 
Ti 

C(13) 

C(14) 

C(15) 

C(16) 

C(17) 

C(18) 

C(19) 

C(20) 

C(21) 

C(22) 

C(1) 

C(2) 

S(1) 

S(2) 

@4) 

O(5) 

o(6) 

O(1) 

O(2) 

O(3) 

F(4) 

F(5) 

F(6) 

F(1) 

F(2) 

F(3) 

0.0935(6) 

0.1327(6) 

0.0653(10) 

0.1308(11) 

0.2237(10) 

0.248q8) 

0.1841(8) 

0.2062(8) 

0.2940(9) 

0.3085(9) 

0.2360(11) 

0.1478(11) 

0.0 

-0.1127(13) 

-0.1020(11) 

-0.0149(14) 

0.0336(15) 

-0.0370(17) 

-0.0145(11) 

-0.0001(11) 

-0.0612(12) 

-0.1249(12) 

-0.1026(17) 

0.3410(13) 

0.5723(11) 

0.2818(2) 

0.61 lO(2) 

0.5356(8) 

0.6862(10) 

0.6381(15) 

0.2028(7) 

0.2632(10) 

0.3476(7) 

0.5042(9) 

0.5286( 13) 

0.6357(9) 

0.4172(10) 

0.2890(10) 

0.3690(14) 

0.083q8) 

0.3239(9) 

0.9622( 13) 

0.8642(14) 

0.8960( 13) 

0.0177(12) 

0.1138(11) 

0.2478(10) 

0.2918(15) 

0.423q14) 

0.4994(14) 

0.4514(13) 

0.2392(2) 

0.2109(20) 

0.3294(17) 

0.3689(16) 

0.2535(17) 

0.1509(20) 

0.1772(16) 

0.2981(16) 

0.3565(18) 

0.2990(17) 

0.1556(22) 

0.3041(14) 

0.1890(14) 

0.156q3) 

0.3489(3) 

0.4163(11) 

0.3435(17) 

0.377q15) 

0.1927(12) 

0.1113(11) 

0.0847(11) 

0.1785(14) 

0.1499(12) 

0.1119(11) 

0.2835(13) 

0.3845(10) 

0.3579(12) 

0.0006(12) 

-0.0178(12) 

0.0098(16) 

0.0049(20) 

-0.0189(18) 

- 0.0233( 16) 

-0.0139(13) 

-0.0181(14) 

-0.0139(17) 

-0.0222(17) 

- 0.0269(20) 

- 0.0253(20) 

0.0 

0.1977(23) 

0.1825(22) 

0.2333(22) 

0.2878(28) 

0.2563(19) 

- 0.2905(22) 

- 0.2940(22) 

- 0.2274(24) 

-0.1707(23) 

- 0.2072(33) 

0.4751(19) 

- 0.0128(22) 

0.5090(4) 

0.0059(6) 

0.0513(21) 

0.1213(28) 

- 0.1665(26) 

0.5938(15) 

0.3440(13) 

0.6089(15) 

-0.1313(19) 

0.1185(19) 

- 0.0580(26) 

0.3897(20) 

0.3899(17) 

0.6175(17) 

0.034(5) 

0.040(5) 

0.059(7) 

0.065(10) 

0.068(8) 

0.035(7) 

0.042(6) 

0.043(6) 

0.036(6) 

0.037(7) 

0.061(9) 

0.065(8) 

0.026(l) 

0.086( 10) 

0.054(9) 

0.120(13) 

0.105(5) 

0.167(19) 

0.064(4) 

0.074(4) 

0.079(5) 

0.078(4) 

0.107(7) 

0.08qll) 

0.067(9) 

0.044(l) 

0.040(2) 

0.049(6) 

O.OSS(lO) 

0.145(19) 

0.052(5) 

0.132(11) 

0.059(6) 

0.074(7) 

0.195(15) 

o.llqlo) 

0.106(9) 

0.161(12) 

0.233(18) 

” In der U-Spalte sind fiir C(16) und ftir C(18) bis C(22) die Ui,,,- und ftir die iibrigen Atome die 

U,-Werte angegeben. 

verfeinert. H-Atome nicht lokalisiert. R = 0.088, R,.(F) = 0.098. Atomparameter s. 
Tabelle 4 [12]. Maximale Restelektronendichte: 1.2 e A3 (im Bereich der Cp-Ringe). 
Benutztes Programmsystem: SHELX-76-System [13]. Formfaktorwerte fur Neu- 
tralatome aus [14]; Korrekturwerte aus [15]. 

Bis(cyclopentadienyl)-phenanthrolin-titan(I V)-bis(trifluormethansulfonat) (B) 
Darstellung. Eine L&sung von 0.50 g l,lO-Phenanthrolin (2.77 mmol; LJber- 

schuss!) in 20 ml CH,Cl, wird mit einer Losung von 2.5 mmol CpzTi(CF,SO,), in 
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70 ml THF (deren Darstellung so.) tiberschichtet. Innerhalb von drei Tagen 
kristallisiert B aus. Dunkelbraunrote nadelformige Kristalle, die abgesaugt und mit 
CH,Cl, gewaschen werden. Ausbeute 0.79 g (48%). Gef.: C, 43.82; H, 2.72: N, 4.19. 
C,,F,H,,N,O,S,Ti (656.40) ber.: C, 43.91; H, 2.76; N, 4.26%. IR-Daten (KBr, 
cm-‘): 520s 580m, 63Os, 720sh, 76Ow, 850s 1020s 950 bis 1250% 1430~s 1520m. 
1585w, 16OOw, 1625w, 3090m. 

Rontgenmessungen wie bei A. Kristallabmessungen: 0.6,0.3,0.2 mm. Raumgruppe 

TABELLE 5 

ATOMPARAMETER FUR [Cp,Ti(phen)]*+(CF,SO,- )* (B) 

Atom x Y L u cq 

Ti 0.19870) 0.2034(l) 0.0561(l) 0.027(l) 

N(1) 
N(2) 
C(3) 
C(4) 
C(5) 
C(6) 
C(7) 
C(8) 
C(9) 
CUO) 
Wl) 
C(l2) 
C(l3) 
C(l4) 
C(15) 
W6) 
W7) 
W8) 
C(l9) 
C(20) 
C(21) 
C(22) 
C(23) 
C(24) 
S(1) 
O(l) 
O(2) 
O(3) 
C(l) 
F(l) 
F(2) 
F(3) 
S(2) 
O(4) 
O(5) 
O(6) 
C(2) 
F(4) 
F(5) 
F(6) 

0.2519(2) 
0.3569(2) 
0.4087(3) 
0.5103(3) 
0.5592(3) 
0.5079(2) 
0.5532(2) 
0.5021(3) 
0.3978(3) 
0.3404(3) 
0.241q3) 
0.1987(3) 
0.3511(2) 
0.4057(2) 
0.1893(3) 
0.1041(3) 
0.0463(2) 
0.0952(3) 
0.1826(2) 
0.102q4) 
0.1117(4) 
0.2064(5) 
0.2609(4) 
0.2020(6) 
0.3071(l) 
0.4033(2) 
0.2870(3) 
0.2267(2) 
0.3168(3) 
0.339q2) 
0.3839(2) 
0.231X(2) 
0.3917(l) 
0.4539(2) 
O&32(2) 
0.2905(2) 
0.4429(3) 
0.3967(2) 
0.5389(2) 
0.4371(3) 

0.3155il) 
0.1930(l) 
0.1311(2) 
0.1323(2) 
0.1986(2) 
0.2635(2) 
0.3356(2) 
0.3963(2) 
0.3928(2) 
0.4540(2) 
O&57(2) 
0.3759(2) 
0.3240(2) 
0.2583(2) 
0.2236(2) 
0.2555(2) 
0.1999(2) 
0.1325(2) 
0.1471(2) 
0.1994(3) 

0.1286(3) 
0.1095(3) 
0.1627(5) 

0.2208(3) 
0.4236(l) 
0.4513(2) 

0.3504(2) 
0.4746(2) 
0.4146(2) 

0.4770(l) 
0.3648(2) 
0.3918(l) 
0.1316(l) 
0.1467(2) 
0.1821(2) 
0.1117(2) 
0.0466(2) 
0.0262(l) 
0.0534(l) 

- 0.0088(2) 

o.om(3 j 
0.0490(3) 
0.0391(4) 
0.0301(4) 
0.0309(4) 
0.0427( 3) 
0.0500(4) 
0.0692(4) 
0.0797(4) 
0.0984(4) 
0.1049(5) 
0.0944(4) 
0.0696(3) 
0.0529(3) 

-0.1693(3) 
- 0.132q4) 
- 0.0882(4) 
-0.1000(3) 
-0.1495(3) 

0.2203(5) 
0.1798(4) 
0.2062(6) 
0.2669(5) 
0.2803(5) 
0.5210(l) 
0.5061(3) 
0.4760(4) 
0.488q3) 
0.6968(5) 
0.7582(3) 
0.7467(3) 

0.7317(3) 
0.6205( 1) 
0.5247(3) 
0.7287(3) 
0.5687(3) 
0.6953(4) 
0.7930( 3) 
0.7479(3) 
0.6133(3) 

0.033(3) 
0.032(2) 
0.042(4) 

0.047(4) 
0.046(4) 

0.036(3) 
0.046(4) 

0.046(4) 
0.039(3) 

0.052(4) 

0.055(5) 

0.047(4) 

0.031(3) 
0.031(3) 
0.041(4) 

0.044(4) 
0.043(4) 

0.040(3) 
0.037(3) 
0.069(6) 

0.059(5) 
0.074(7) 
0.084(8) 
0.089(8) 
0.044(l) 

0.066(4) 

0.088( 5) 
0.071(4) 
0.05q4, 

0.092(4) 
0.097(4) 

0.072(3) 
0.046( 1) 

0.073(4) 
0.071(4) 
0.068(4) 
0.052(4) 
0.069(3) 
0.082(3) 
0.099(4) 



P2,/n; a 13.567(4), b l&183(4), c 10.397(3) A, j? 99.65(4)“. D(berechnet fur Z = 4): 
1.724 g cm-‘; D(gemessen): 1.71 g cm-‘. 

B(max) bei den Intensitltsmessungen 25”. Lp-, aber keine Absorptionskorrektur 
angebracht (p 5.27 cm-‘). 4447 unabhangige Reflexe; im folgenden die 3906 
Reflexe mit Fe 1 lo( F,) benutzt. Slmtliche H-Atome in A F-Synthesen lokalisiert; 
ihre Beitrage zu den Fc-Werten beriicksichtigt; ihre Koordinaten aber nicht verfeinert. 
Verfeinerung der Nicht-H-Atome mit anisotropen Temperaturfaktoren. R = 0.063, 
R,.(F) = 0.064. Atomparameter s. Tabelle 5 [12]. Maximale Restelektronendichte: 
0.5 e A-‘. Weitere Angaben wie fur A. 
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