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Abstract

trans-1(CO),L,W=CNEt, complexes (L, =2,2"-bipyridyl (2,2"-bipy); 1,10-phe-
nanthroline (ophen)) react with PR, (R = Me, Et) and thus undergo substitution of
the iodine ligand by the phosphine to yield the new, thermostable, cationic carbyne
complexes, [(PR,)CO),L,W=CNEt,]"* I". The ionic character of the compounds
has been established from electrical conductivity studies of their solutions. Spectro-
scopic investigations of the complexes, whose composition has been determined by
elemental analysis, indicate that in this reaction the halogen ligand in the frans
position has been displaced by the chelate ligand, while the phosphine ligand
occupies a ¢is coordination site, relative to carbyne moiety.

Zusammenfassung

Die Komplexe trans-I(CO),L,W=CNEt, (L, = 2,2'-Bipyridyl (2,2"-bipy), 1,10-
Phenanthrolin (ophen)) reagieren mit PR, (R =Me, Et) unter Austausch des
Iod-Liganden gegen das Phosphin zu den neuen, thermostabilen, kationischen
Carbin-Komplexen vom Typ [(PR,;)(CO),L,W=CNEt,]*1". Der ionische Cha-
rakter der Verbindungen wurde durch die elektrische Leitfdhigkeit ihrer Losungen
bewiesen. Spektroskopische Untersuchungen der Komplexe, deren Zusammenset-
zung durch Elementaranalysen bestimmt wurde, zeigen, dass bei dieser Reaktion der

* LXXXVII. Mitteilung s. Ref. 1.
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Halogen-Ligand in der rrans-Position vom Chelat-Liganden verdringt wurde,
wihrend der Phosphin-Ligand eine c¢is-Koordinationsstelle relativ zur Carbin-Einheit
besetzt hat.

Einleitung

Bereits in der Vergangenheit konnte gezeigt werden, dass bei der Umsetzung von
Carben-Komplexen mit Bortrihalogeniden in Abhidngigkeit von der Koordinations-
sphire, dem Rest R im Carben-Liganden und der Wahl des eingesetzten Bortriha-
logenids neutrale oder kationische Carbin-Komplexe isoliert werden kinnen. Fur
die Synthese kationischer Verbindungen erwiesen sich daber drer Methoden als
besonders nutzlich: (a) Die Einfithrung von Liganden mit cinem grosseren o-
Donor /m-Akzeptor-Verhiltnis als CO in die srans-Position zum Carben-Liganden.
wie die Umsetzungen der phosphin-. arsin- oder stibin-substituierten Carben-
Komplexe vom Typ trans-Cr{(CO)(YMe JC(OMeYMe] (Y = P, As. Shy mit BX;
(X =F, Cl, Br) [2] oder die Reaktion von Carben-Komplexen, dic w-gebundene
Liganden enthaiten, wie (5°-C H)Cr(CO),[C(C,HOHOMe], (97-C.HOMCO)Y[C-
(C,H,)OMe] (M = Mn, Re) mit BCl; demonstrieren [3-5].

(b) Die Substitution labil gebundener Tetrafluoroborato-Liganden in Carbin-
Komplexen gegen neutrale Donor-Liganden wie die Synthese der kationischen
Carbin-Komplexe mer-[(H,0)CO),(PMe, )Cr=CMe]"BF, aus mer{BF)CO) .-
(PMe,)Cr=CMe und H,O0 [6]. wrans-[L(CO) ,W=CPh]" BF, (L = PPh,, AsPh,.
t-C,HoNC) aus trans-BE(CO) ,W=CPh und L [7.8] oder [(PMe;}CO)}.(dppeyW=
CCH,Ph]*BEF, " aus trans-(BF,}(CO),(dppeYW=CCH,Ph und PMe, (dppe = Ph,-
PCH,CH,PPh,) [9] eindrucksvoll zeigen.

(c) Der Einbau von Dialkylaminogruppen in den Carbin-Liganden, der die Iso-
lierung unsubstituierter, kationischer Carbin-Komplexe vom Typ [(CO) M=
CNR,]"BF, (M = C1, Mo, W; R = Me, Et. Ph) [10-13] erlaubt. Die nach diesen
Methoden zuginglichen kationischen Carbin-Komplexe zeichnen sich in
Abhingigkeit von der Art der Liganden in der Koordinationssphiire durch eine
geringe bis missige thermische Stabilitit aus, welche uns den Anlass gab nach etnem
neuen Weg zur Synthese thermisch stabiler, kationischer Carbin-Komplexe zu
suchen. In diesem Zusammenhang erschien uns die leichie Substituierbarkeit des
Halogen-Liganden in Diethylaminocarbin-Komplexen vom Typ trans-X(CO),-
L,W=CNEt, (X = Br, I L, = 2.2"-bipy, ophen) {16}, die bereits frither zur Synthese
schwerzuginglicher Substitutionsprodukte eingesetzt werden konate [17.18], als
hilfsreiche FEigenschaft. Wir untersuchten deswegen ihr Reaktionsverhalten
gegeniiber neutralen Nucleophilen wie PR, (R = Alkvl).

Priaparative Ergebnisse

Die Umsetzung der Carbin-Komplexe trans-1(CO), L,W=CNEt, (L, = 2.2"-bipy,
ophen) (I, II) mit PR (R = Me, Et) im Molverhiltnis 1,1 in CH,Cl, bei R.T. fithrt
unter Verdringung des Halogen-Liganden aus der rrans-Position und Einbau des
Phosphins in eine cis-Koordinationsstelle relativ zum Carbin-Liganden zu den
kationischen Carbin-Komplexen II-VI. Die dunkelroten. kationischen Komplexe
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~
L L +
\ / Et / L PR3 et
. _/ CH,Cl, \ / _/
]—W=C—N + PRy —_—> L—W=C-—N I~
\ RT. / \ \\
Et Et
oc co oc cCo
(I:L; = 2,2 -bipy ; (II1-VI)
II:L, = ophen )
Komplex | L, ' PR3
II1 2,2'-bipy PMe 5
Iv ophen PMe 4
\ 2,2'-bipy PEts
Vi ophen PEty

III- VI sind sowohl im festen Zustand als auch in Losung bei R.T. stabil. Sie sind in
CH,CI, und THF sehr gut, in Et,O und Pentan dagegen nicht 16slich.

Spektroskopische Untersuchungen

IR-Spektren

Die IR-Spektren der Komplexe ITI-VI zeigen im Carbonylbereich (2200-1800
cm ') zwei Absorptionsbanden annihernd gleicher Intensitit der kiirzerwelligen,
symmetrischen A;-Schwingung und der lingerwelligen asymmetrischen B,-Schwin-
gung, die von den cis-stindig zueinander angeordneten CO-Liganden stammen [19].
Die »(CO)-Banden in II1-VI sind aufgfund der kationischen Natur der Komplexe
und der damit verbundenen schwicheren Metall-CO-Riickbindung im Vergleich zu
I und II [T, »(CO) in CH,Cl,: A, 1951, B, 1853 cm™'; II, »(CO) in CH,Cl,: A,
1951, B, 1856 cm '] [16] nach hoheren Wellenzahlen verschoben. Im Einklang mit
fritheren Befunden an Diethylaminocarbin-Komplexen [1,16-18,20] beobachtet man
in den IR-Spektren der Verbindungen III-VI in KBr (Tab. 2) eine intensive
Absorptionsbande, welche einer »(C=N)-Streckschwingung zugeordnet werden kann.
Sie spricht fiir die starke w-Wechselwirkung der Metall-Kohlenstoff-Dreifachbin-
dung mit dem freien Elektronenpaar des Stickstoffs.

Tabelle 1
»(CO)-Valenzschwingungsfrequenzen (cm ™ ') der Komplexe II1-VI in CH,Cl,

Komplex »(CO)

A, B,
111 1964vs 1884vs
v 1964vs 1884vs
\% 1962vs 1882vs

VI 1962vs 1883vs
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Tabelle 2

p{W=C_N"")-Streckschwingungsfrequenzen {cm '} der Komplexe IT1-VI in KBr

Komplex p{C=N)
11 1557
v 1560
% 1560
Vi 1358

"H-NMR-Spektren

In den {*'P}-'H-NMR-Spektren der Komplexe IH-VI beobachtet man ein

Triplett und ein Quartett fiir die Methyl- und Methylen-Protonen der Diethyl-
aminogruppe im Carbin-Liganden, ein Singulett fiir die Methyl-Protonen des
PMe,-Liganden in I1I und I'V. zwei Multipletts fiir dic Methyl- und Methyvlen-Proto-

Tabelle 3

{*P)-'"H-NMR-Spektren der Komplexe I11-V1 in CD,Cl,: chem. Verschiebungen in ppm rel. CDHCY,
(8 5.32 ppm); rel. Intensititen und Multiplizititen in Klammern, Kopplungskonstanten in Hz

Komplex PCH, PCH,CH; NCH,CH, NCH,CH, 2.2'-bipy: ophen T
n 089(9s) - 1.23(6.1) 3374y 7.642.m) 10
V(HH) 7.2 J(HH) 7.2 $.15(2.m) 0 8338 96(4.m) ©
v 08795y - 1.42(6.1) 3.54(4.q)  80K1dd) Vyy 527 k20
HH) 7.2 J(HH) 7.2 Uy 8.3 81100.dd)
Uy 820U 8.3
8.25(2.5): R.83(2,m)
9.09(1.d) .0 5.2
9.48(1.d)y I, 5.2
v 0.74(9.m) ¢ 1.13(6,m) ¢ 1.27(6,1) 3.40(4,9) 7.62(2.m) “: 8.18(2.m) - 10
IHHY 7.2 J(HH) 72 860-898 (4.my "
VI 0.71(9.m) ¢ 1.03(6.m) * 1.37(6.1) 35H4.q)  8.00(1.dd) Vi S0 10
J(HH) 7.2 VHH) 7.2 Yy 8380700 .ddy

Vo 51 Uy B

8.25(2.5); R83Z.my
9.08(1.d) “fy-y
9.40¢1.dy \/,, 5.1

“ Fiir die Angabe der chemischen Verschiebung wurde das Zentrum des Multiplettsignals gewihlt,
# Chemischer Verschiebungsbereich fiir die Protonen H(2), H(2"). H(5) und H(5"). * Unter der Bezeich-
nung Jyi versteht man die Kopplung der Protonen in den Positionen 27 (H(2'h und 37 (HG'»
miteinander.

- o -
PR |
/\2 |
el PR3 !
NENC £t
;N —
5' ‘,/<\ /vw:C—“-N : IA
. ( NNTSN Et
N’/ oc <o
S
(HI R =Me V. R=Et) (IV. R = Me ; VI Rz Etl}
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nen des PEt,-Liganden in V und VI und ein komplexes Aufspaltungsmuster fiir die
Protonen des Bipyridyl- bzw. Phenanthrolin-Liganden. Die Protonen H(2)/H(2"),
H(3)/H(3"), H(4)/H(4") und H(5)/H(5") sind untereinander chemisch und somit
magnetisch nicht dquivalent (Tab. 3).

Bei den Bipyridyl-substituierten Komplexen III und V fiiberlagern sich die
erwarteten zwei Dubletts fiir H(2) und H(2’) mit dem Multiplettsignal der Protonen
H(5) und H(5") [16], sodass nur der Bereich fiir die chemische Verschiebung dieser
Protonen angegeben wurde (Tab. 3). Die abgeschirmteren Multipletts bei 8.15 (1II),
8.18 (V), bzw. 7.64 (III), 7.62 ppm (V) werden in Analogie zu fritheren Befunden
den Protonen H(4)/H(4") bzw. H(3) /H(3") zugeordnet [16].

Die chemische Nichtiquivalenz der Pyridin-Ringe wird bei den Phenanthrolin-
substituierten Komplexen IV und VI sichtbar, da die Protonen H(2), H(3), H(4) und
H(5) bzw. H(2"), H(3"), H(4") und H(5") nicht an einen Ring gebunden sind und
somit die Anzahl der Kopplungsmoglichkeiten kleiner wird. So beobachtet man
zwei Dubletts fur die Protonen H(2) und H(2") bei 9.48 (IV) bzw. 9.40 (VI) und 9.09
(IV) bzw. 9.08 ppm (VI). Die Zuordnung des entschirmteren Signals zum H(2)-Pro-
ton ist nur ein Vorschlag und erfolgt in Analogie zu cis-NC(CO),(ophen)W=CNEt,
[16]. Die erwarteten zwei Doppeldubletts fiir die Protonen H(4) und H(4") iiberlagern
sich zu einem Multiplett bei 8.83 ppm (IV und VI). Trotz chemischer Nichtiquiva-

Tabelle 4

B3C.NMR-Daten der Komplexe III-VI in CD,Cl, bei —10°C; chem. Verschiebungen in ppm rel.
CD,Cl, (6 53.8 ppm); Multiplizitdten in Klammern, Kopplungskonstanten in Hz

Komplex PCH, PCH,CH,; NCH,CH; NCH,CH, 22’-bipy; ophen W-CO w=C
111 14.5(d) - 14.1 442° 124.3;124.4; 210.7(d) 253.3(d)
J(PC) 25.6 126.8;127.1; 2J(PC) 42.7; 2J(PC) 8.5
138.7;139.6; 224.5(d)
150.8;151.1; 2J(PC) 4.3
153.1;153.4
v 15.0(d) - 145 4474 125.9;126.4; 210.6(d) 253.5(d)
U(PC) 25.4 127.8;127.9; 27(PC) 42.0; 2J(PC) 8.8
130.4;130.6; 225.1(d)
138.2;138.8; 2J(PC) 4.9
144.7;144.8;
152.0
v 7.01(d) 16.1(d) 14.2 442¢ 124.5;124.7; 209.5(d) 252.7(d)
5PC)2.6 U(PC)222 126.8;127.0; 27(PC) 41.0; 2J(PC) 8.5
139.1;139.9; 225.3(d)
151.1;151.4; 2J(PC) 5.1
153.6;153.8
Vi 7.00(d) 16.1(d) 14.2 444 125.6;126.0; 209.2(d) 252.6(d)
2J(PC)29 J(PC) 222 127.6;127.8; 2J(PC) 42.0; 2J(PC) 8.8
130.3;130.5; 225.6(d)
138.1;138.9; 2J(PC) 4.9
144.5;144.6;
151.8:;152.0

7 Die Kopplung mit dem *'P-Kern iiber vier Bindungen wird durch die Verbreiterung des Signals
sichtbar, sie kann jedoch nicht aufgelést werden.
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lenz haben die Protonen H(5) und H(5') nahezu die gleiche Resonanzfrequenz.
sodass fur thr AB-System nur ein Singulett bei 8.25 ppm (IV und VI beobachtet
wird [16]. Schliesslich werden die Doppeldubletts bet 8.11 (1V), 8.07 (VI) bzw. 8.01
(IV). 8.00 ppm (VI) im Einklang mit friheren Untersuchungen dem Proton H(3)
bzw. H(3"} zugeordnet [16].

SC-NMR-Spektren

Die asymmetrische Koordination des Chelat-Liganden in den Komplexen 1H-V1
wird durch die grosse Anzahl von Signalen fiir die aromatischen C-Atome bestitigt.
Dariiber hinaus beobachtet man zwei Signale fiir die verschiedenen CO-Liganden,
wobet das abgeschirmtere Signal dem rrans-stindig zum Phosphin-Liganden
angeordneten CO-Liganden, das entschirmtere Signal dem cis-stiindig dazu
angeordneten CO-Liganden zugeschrieben wird. Diese Zuordnung basiert einerseits
auf der chemischen Verschicbung der Signale, welche vom o-Donor,/#-Akzeptor-
Verhiltnis der rrans-stindig angeordneten Gruppe abhédngt [20.21]. und andererseits
auf der Grosse der beobachteten Kopplungskonstanten “/(PC). die stark von der
gegenseitigen Lage des CO- und des Phosphin-Liganden beeinflusst wird {22]. Das
Carbin-C-Signal erscheint als Dublett mit einer Kopplungskonstante, die fur eine
cis-Anordnung des Carbin- zum Phosphin-Liganden spricht {20] (<. Tab. 4).

YP-NMR-Spektren
Tabelle 5

MP-NMR-Daten der Komplexe IHI-VI in CD,Cl; bei —10°C: chem. Verschiebungen in ppm rel. ext.
85% H,PO,-Losung; Kopplungskonstanten in Hz

Komplex p

1 -20.7 (/P W-TP) 229.5)
v =215 (U WPy 231.9)
v +6.3 (N W. TPy 2295
VI +5.9 (MW oTTPy 2295

Leitfahigkeitsmessungen

Wie aus der Tabelle 6 hervorgeht, liegen die Aquivalentleitfihigkeiten der
Komplexe HI-VI und der NR,*X-Salze in der gleichen Grdssenordnung. Somit

Tabelle 6

Aquivalentleitfihigkeiten A (S cm® mol™ 'y der Komplexe 111--VI sowie von NR,” X (R = n-C H-.
n-C4Hg. X = Br, 1, PF,) in 1.2-Dichlorethan bei 19.7°C

Verbindung A c(x10 Y moll 1y
1 29 6.4
v 33 7.0
v 32 6.5
VI 34 6.1
N(n-C,Hy), " 1 27 6.9
N(n-C4Hg)," Br~ 22 10.5
N(n-C,Hy), " PF,” 31 72
N(n-C,H,)," 17 23 12.6

N(n-C,H;)s" Br 26 5.8
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wird der salzartige Charakter der Verbindungen III-VI bestiitigt. Die Konzentra-
tionsabhingigkeit der Aquivalentleitfihigkeit der Verbindungen III-VI und der
NR, "X -Salze wurde ermittelt. Es zeigt sich in allen Fillen kein linearer Zusam-
menhang zwischen A und ¢. Jedoch nimmt A mit zunehmender Verdiinnung im
gemessenen Konzentrationsbereich von 1 X 1072-5 x 10~ mol 17! zu [23].

Diskussion

Die Umsetzung von trans-1(CQO),L,W=CNEt, (L, = 2,2"-bipy, ophen) (I, II) mit
PR, (R=Me, Et) stellt durch den Austausch eines fest gebundenen Halogen-
Liganden gegen ein neutrales Nucleophil einen neuen Weg zur Synthese kationischer
Carbin-Komplexe dar. Wir betrachten die Einfithrung von Chelat-Liganden mit
grossem o-Donor/7-Akzeptor-Verhiltnis in die Koordinationssphiare des Metalls
bei den Diethylaminocarbin-Komplexen als entscheidende Voraussetzung fiir die
Anwendbarkeit dieser Methode. Dadurch erhoht man die thermische Stabilitit der
Carbin-Komplexe und blockiert somit eine unter CO-Abspaltung ablaufende Sub-
stitutionsreaktion, wie die Produkte der Umsetzung von trans-1{(CO),W=CNEt, mit
PMe,; zeigen [20]. Dariiber hinaus verhindert der Chelat-Effekt Substitutionsreak-
tionen, die unter Eliminierung des Donor-Liganden ablaufen konnten, wie die
Reaktion von I(CO),(py),W=CNEt, mit PMe,; oder t-C,H,NC demonstriert [20,23].
Auffallend hoch ist die thermische Stabilitdt der isolierten Verbindungen, welche
auf die hohe Elektronendichte und die damit verbundene Stirkung der Metall-CO-
Bindung zuriickzufiihren sein diirfte. Aufgrund der spektroskopischen Daten schla-
gen wir fiir die Verbindungen I11-VI die Struktur A vor (Fig. 1).

—(L o Ej+ — Cu E:+
\ / \ /
L——WEC—R/ - R3P———w_—_—:——c——ﬁ/ 1-
/\ Ny /\ et
oc co L oc Co
(A) (B)
I+ r — 1+
L co L L
/ \/ /Et \/ /Et
L—W=c—N I- oc——w—z—c——ﬁ/ 1~
OC PR, ] RsP CO ]
(c) (D)

Fig. 1. Mogliche Stereoisomere von 111-VI.
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Die Isomere B und C konnen aufgrund der beobachteten zwer Signale fur die
CO-Liganden im " C-NMR-Spektrum ausgeschlossen werden. Im Isomeren D wiirde
man aufgrund der cis-Anordnung von beiden CO-Liganden relatuv zum PR,-
Liganden vergleichbar grosse Kopplungskonstanten fiir die Kopplung des '*C-Kerns
der CO-Gruppen mit dem *'P-Kern im " C-NMR-Spektrum erwarten. Somit schei-
det das Isomere D ebenfalls aus.

Experimenteller Teil

IR-Spektren: Nicolet 5-DX FT-IR-Spektrometer: 'H-. '*C- und ‘'P-NMR-
Spektren: JEOL FT-NMR-Spektrometer FX 90Q. Alle Arbeiten wurden unter
Ausschluss von Luft und Feuchtigkeit in N,- oder Argon-Atmosphire durchgefiihrt.
Samtliche Losungsmittel waren sorgfiltig getrocknet (CH.CI1,, CICH,CH,C1 tiber
P,O; und Na/Pb-Legierung. Et,O iiber Na) und mut Stickstoff gesidttigl. Die
Verbindungen 1 und 11 wurden nach [24] hergestellt. Die Leitfahigkeitsmessungen
erfolgten mit dem Leitfdhigkeitsmessgerit der Firma WTW. Maodell LE 2000 in
einem thermostatisierbaren Schlenkrohr unter schwachem Argon-Strow. um ene
Verdunstung des Losungsmittels und eine damit verbundene Konzentrationsinde-
rung wihrend der Messung zu verhindern. Die Zellkonstante der Messzelle (LTA
01, Firma WTW) wurde mit eciner 0.01 M KCI-Eichlosung. deren spezifische
Leitfiahigkeit in Abhidngigkeit von der Temperatur genau bekannt wst. bestimmt. Die
Temperatur sowohl der Eichlosung als auch der Messlosungen wurde mit einem aufl
die Temperatur des Eiswassers geeichten Lauda Digital-Thermometer R 42,72 mit
einer Auflésung von 0.01°C gemiessen. Sie schwankte bei den Messungen zwischen
19.67-19.75°C. Samtliche Verbindungen wurden unter Argon abgewogen und die
Konzentration durch Zugabe definierter Losungsmittelvolumina emgesteils.

[(PMe ) CO).(2.2"-bipy) W=CNE:,] ' 17 (111}

Zu einer Suspension von 310 mg (0.51 mmol) T in 30 ml CH.Cl, gibt man bei
R.T. 0.51 mmol PMe;. Die Suspension wandelt sich nach 30 min in ecine dunkelrote
Losung um. Man engt anschliessend auf einige ml ein, kithlt die Losung auf —50°C
und fille mit Et,0O 111 aus. Das rote. mikrokristalline Pulver wird im HV bei R.T. 2
h getrocknet. Ausbeute: 330 mg (95% bez. auf I).

Gef.: C, 3487; H, 4.08, L 18.02; N, 6.07: O. 497; P. 438 W, 26.77.
C,  Ho7IN,O, PW (683.18) ber.: (35,160 HL 3.98: 11858 N 6.15: O, 4.68: P 4.53;
W, 2691%.

[(PMe )(CO),(ophen) W=CNEr.] "1~ (IV)

Zu einer Suspension von 320 mg (0.51 mmol) 1I in 30 mi CH,CI. gibt man bei
R.T. 0.52 mmol PMe,. Die Aufarbeitung erfolgt analog zur Darsteliung von 11
Rotes, mikrokristallines Pulver. Ausbeute: 340 mg (95% bez. auf L),

Gef.: C. 37.34; H, 3.82: I, 17.86; N. 5.75; O, 486: P. 4.31; W, 26.20.
CyoH, INLO,PW (707.20) ber.: C, 37.36; H, 3.85; 1. 17.94: N. 5.94; O, 4.52: P, 4.3%;
W. 26.00%.

[(PEt )(COJ (2,2 -bipy) W=CNEL,] * 1 (V)
Zur Suspension von 300 mg (0.49 mmol) I in 20 ml CH,C1. gibt man bei R.T.
0.50 mmol PEt;. Nach 2 h hat sich die violette Suspension in ¢ine dunkelrote
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Losung umgewandelt. Die Aufarbeitung erfolgt analog zur Darstellung von IIL
Rotes, mikrokristallines Pulver. Ausbeute: 350 mg (98% bez. auf I).

Gef.: C, 37.69; H, 4.66; I, 17.65; N, 5.68; O, 4.94; P, 3.77; W, 25.26.

C,,H 43 IN,0,PW (725.26) ber.: C, 38.09; H, 4.59; 1, 17.50; N, 5.79; O, 4.41; P, 4.27;
W, 25.35%.

[(PE1,)(CO),(ophen)W=CNEt,] * 1~ (VI)

Zur Suspension von 750 mg (1.19 mmol) II in 40 ml CH,Cli, gibt man bei R.T.

1.2 mmol PEt;. Nach 2 h erhidlt man eine dunkelrote Ldsung aus welcher die
Isolierung von VI analog zu III erfolgt. Rotes, mikrokristallines Pulver. Ausbeute:
860 mg (97% bez. auf II).

Gef.: C, 3977; H, 4.27; 1, 1748, N, 5.69; O, 4.69; P, 3.53; W, 2449.

C,sH4,IN,0,PW (749.28) ber.: C, 40.08; H, 4.44; 1, 16.94; N, 5.61; O, 4.27; P, 4.13;
W, 24.54%.
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