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Abstract 

The photo-induced reaction of the complexes (C,H,R,)(CO),Cr (R = Me, Et) 
with acetylenes C,R> (R’ = H, C,H,, C(OEt),H) in solution gives the substitution 
products (C,H,R,)(CO),Cr(C,R;). Depending on the alkyne C,R; and the reac- 
tion conditions the monomeric alkyne complexes can undergo further reactions to 
afford the dinuclear alkyne-bridged complexes (C,H,Et 3)(CO)Cr(C,Hz)(p- 
CO)Cr(CO),, (C,H,R,)(CO)Cr(p-CO){ PC-C,[C(OEt),H],}Cr(CO),, and the al- 
kyne-free symmetric dinuclear complex [(C,H,Et,)(CO),Cr],. The tetraethoxy-sub- 
stituted alkyne in the complexes (C,H,R,)(CO),Cr{C,[C(OEt),H],} eliminates 
Et *O under column chromatography on silica to give the aldehyde functionalized 
alkyne complexes (C,H,R,)(CO),Cr[HC(OEt),C=CC(O)H]. The crystal structure 
of (C,H,Me,)(CO)Cr(p-CO){ ,u-C~[C(OE~)~H]~ }Cr(CO), has been determined. 

Zusammenfassung 

Die photoinduzierte Umsetzung der Komplexe (C,H,R,)(CO),Cr (R = Me, Et) 
rnit den Acetylenen C,R’, (R’ = H, C,H,, C(OEt),H) in LSsung fiihrt zu den 
Substitutionsprodukten (C,H,R,)(CO),Cr(C,R;). In Abhtingigkeit vom Alkin C,R; 
und den Reaktionsbedingungen reagieren die monomeren Alkinkomplexe weiter zu 
den asymmetrischen zweikernigen alkinverbrtickten Komplexverbindungen 
(C6H,Et,)(CO)Cr(C,H,)(~-CO)Cr(CO)4 und (C,H,R,)(CO)Cr(y-CO)(p-C,[C- 
(OW,Hl, )WW, sowie zum alkinfreien symmetrischen Zweikernkomplex 
[(C,H,Et,)(CO),Cr],. Die tetraethoxy-substituierten Alkine in den Komplexen 
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tC6H,R,)(CO),Cr{C2[C(OEt),Hl, > 1 assen sich durch Saulenchromatographie tiber 
Kieselgel unter Eliminierung von Et,0 leicht in die aldehydsubstituierten Alkin- 
komplexe (C,H,R,)(CO),Cr[HC(OEt),C%CC(O)H] umfunktionalisieren. Vom 
Komplex (C,H,Me,)(CO)Cr(p-CO){p-C,[C(OEt),H],}Cr(CO), konnte eine Riint- 
genstrukturanalyse durchgeflhrt werden. 

Einleitung 

Wir haben ktirzlich tiber die photoinduzierte Umsetzung der Komplexe $- 
Ar(CO)&r (Ar = C,H,, C,H,Me,, C,Me,) mit Acetylen, C,H,, berichtet, bei der 
die Monosubstitutionsprodukte -q6-Ar(CO),Cr(C,H,) erhalten werden, die mit Nu- 
kleophilen unerwartete Folgereaktionen eingehen [l]. In dieser Arbeit zeigen wir, 
daB Substituenten am Alkinliganden, wie z.B. C(OEt),H oder C,H,, die ReaktiviGt 
der Komplexe (C,H,R,)(CO),Cr(alkin) (R = Me, Et) stark beeinflussen und AnlaB 
zu verschiedenen Folgereaktionen geben. 

Ergebnisse und Diskussion 

Darstellung der Alkinkomplexe (C,H,R,)(CO)2Cr(C, Ri) (R = Me, Et; R’ = It?, 

C(OEt), ff, c, ff,) 
Die photoinduzierte Umsetzung der Komplexe (C,H,R,)(CO),Cr (R = Me, Et) 

(1) mit den Acetylenen C,R’, (R’ = H, C(OEt),H, C,H,) in Tetrahydrofuranliisung 
fthrt zu den Monosubstitutionsprodukten (C,H,R,)(CO),Cr(C,R’~) (2-4). 
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Die Alkinkomplexe 2-4 sind nicht sehr bestandig: Insbesondere der Octinkom- 
plex 4b, der sich nicht in reiner Form isolieren lieB, eliminiert sehr rasch 4-Octin, 
wobei unter Dimerisierung des (C,H,Et,)(CO),Cr-Fragments der Zweikernkomplex 
[(C,H,Et,)(CO),Cr], (5) entsteht. 
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Ein dimerer Aromatkomplex vom Typ 5 mit einer Cr-Cr-Doppelbindung wurde 
bislang noch nicht beschrieben. Er ist mit den Zweikernkomplexen [Cp’(CO),Cr], 
(Cp’ = v5-CsH5 [2-51, $-C,Me, [3,5]) vergleichbar, die formal allerdings eine 
Cr=-Cr-Dreifachbindung besitzen. Bei der Bildung von 5 konnte ein Zweikernkom- 
plex des Typs (C,H,Et,),Cr,(CO), (vgl. [6]) nicht beobachtet werden. 

Umfunktionalisierung von Alkinliganden 
Die Alkinkomplexe 3a,b verandern sich bei der SBulenchromatographie: Unter 

Eliminierung von Diethylether entsteht aus einem C(OEt) ,H-Substituenten eine 
Aldehydfunktion. 

R R 

- -Et,0 

H H 

(30) (60) 
Es ist bekannt, daR bereits das unkomplexierte 1,1,4,4-Tetraethoxy-2-butin eine 
slureinduzierte Diethylether-Eliminierungsreaktion eingeht (vgl. [7-91). 

Darstellung der asymmetrischen Zweikernkomplexe (C,H,Et,)(CO)Cr(C,H,)(p- 

CO)Cr(CO), und (C,H,R,)(CO)Cr(p-CO){p-C,[C(OEt),H],}Cr(CO}, (R = Me, Et) 
Bei der photoinduzierten Umsetzung von la,b mit den Alkinen C,H, und 

C,[C(OEt),H], entstehen such die Zweikernkomplexe 7 und Sa,b. 

JG 
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(Fortsetzung siehe S. 38) 
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Wir vermuten, dal3 die Zweikernkomplexe 7 und 8 durch photoinduzierte 
“Zersetzungsreaktionen” der monomeren Alkinkomplexe 2 und 3 resultieren. Es ist 
bekannt, dal3 $-Aromatkomplexe des Chroms relativ leicht den Aromatliganden 
eliminieren (vgl. [9]) und dal3 Alkinliganden bimetallisch verbrtickend wirken kijnnen 

(vgl. m 

Spektroskopische Charakterisierung der Komplexe 

Die Acetylenkomplexe 2, 3, 6, 7 und 8 wurden IR-, *H-NMR-, “C-NMR- und 
massenspektroskopisch charakterisiert (vgl. Tab. 1 und 2). Die spektroskopischen 
Aussagen erlauben eine eindeutige Identifizierung der Produkte. 

IR-Spektren 

Die IR-Spektren lassen anhand des Bandenmusters die Anzahl von Carbonylli- 
ganden im Molekiil erkennen. In den Lasungsspektren der Komplexe 3a und 3b 
konnte jeweils bei 1929 cm-’ noch eine weitere, deutlich intensitatsschwachere 
Bande beobachtet werden, die wir noch nicht eindeutig zuordnen kiinnen. Die 
beiden Y(CO)-Banden von 5 erscheinen bei 1898 und 1856 cm-’ und liegen somit in 
einem Bereich, der fiir semiverbriickende CO-Liganden typisch ist (vgl. 12-51). Bei 
den Zweikernkomplexen 7 und 8 ist die energieniedrigste v(CO)-Bande urn 1885 
cm-’ jeweils dem Carbonyl-Briickenliganden zuzuschreiben. 

‘H- NMR -Spektren 

Die Zuordnung der Signale gelingt eindeutig anhand ihrer chemischen Verschie- 
bung, ihrer Multiplizitat und ihrer Intensitat (vgl. Tab. 1). Fur die Komplexe 6a und 
6h ist die Tieffeldverschiebung des Aldehyd-Wasserstoffs bei 10.60 bzw. 10.70 ppm 
diagnostisch. In den asymmetrischen Zweikernkomplexen 7 und 8 liegen die 
Ethoxy-Methylenprotonen diastereotop vor. 

Die “C-NMR-Spektren eignen sich sehr gut zur Strukturaufklarung der Re- 
aktionsprodukte, weil jeder Ligand typische Resonanzsignale aufweist (vgl. Tab. 2). 
Die $-gebundenen Aromatliganden C,H,R, liefern Signale im zu erwartenden 
Bereich. So stammt das Signal bei niedrigstem Feld im Bereich von 112 bis 118 ppm 
jeweils von quaternaren C-Atom des Rings und das Signal zwischen 90 und 100 
ppm vom Ringkohlenstoffatom, das den Wasserstoffsubstituenten tragt. Alle Sig- 
nale des 1,1,4,4-Tetraethoxy-2-butins erfahren bei der Komplexierung des Alkins 
eine Hochfeldverschiebung. Zum Vergleich werden die chemischen Verschiebungen 
und Zuordnungen der Signale der freien Verbindung angegeben (in Toluol-d,. 

-20°C). 

H,C-H$-0, ,0-CH,-CH, 
H/C-C=C-C\H 

H,C-H&-O T T 0-CH,-CH, 

80.9 91.5 T T 
60.7 15.2 

Die Verbreiterung der OCH,-Signale des Alkinliganden in den Komplexen 3 und 
6 bei -20 o C deutet auf eine gehinderte Rotation der Ethoxysubstituenten im 
jeweiligen Molekiil hin. 
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Molekiilstruktur von (C, H3 Me,)(CO)Cr(p-CO) {p-C2 [C(OEt), Hj 2 )Cr(CO), (8a) 

Es gelang vom Zweikernkomplex Sa eine Molekulstruktur zu erhalten (Fig. 1). 
Die Bindungsabstgnde und -winkel sind in Tabelle 3 angegeben. 

Fig. 1. Molekijlstruktur von 8a. 

Der Zweikernkomplex 8a besitzt zwei Brtickenliganden: Das Alkin liegt mit der 
C=C-Achse rechtwinkelig auf der Cr-Cr-Bindung und bildet mit den beiden Metall- 
atomen ein Tetrahedrangeriist. Der Abstand der Alkinkohlenstoffatome zu Cr(1) 
bzw. Cr(2) ist nahezu gleich; der verbriickende Carbonylligand hingegen ist deutlich 
starker an Cr(1) gebunden. Der Cr(l)-Cr(2)-Einfachbindungs-Abstand ist mit 

2.808(2) A deutlich kurzer als der von (C,H,),Cr,(CO), (3.281(l) A [lo]), aber 
wesentlich griif3er als in (C,H,),Cr,(CO), (2.230(3) A [ll]) und (C,Me,),Cr(CO), 
(2.280(2) A [12]), d ie f ormal eine Cdr-Dreifachbindung aufweisen (vgl. [5,13]). Als 
Vergleichsverbindung mit einer Cr=Cr-Doppelbindung bietet sich der Zweikern- 
komplex p2-(q5 : $-C*H,)( $-C,H,),C rz an, bei dem die Metallatome einen Ab- 
stand von 2.3902 A zueinander haben [14]. Der Cr(l)-Cr(2)-Abstand in $a wird 
sicherlich durch den Einflui3 der beiden Briickenliganden innerhalb gewisser Gren- 
zen vorgegeben. Der C%C-Abstand des Alkins in der Briicke (1.308(8) A) ist kleiner 
als in den Zweikernkomplexen des MolybdPns vom Typ (CgH5)2M02(C0)4(p-CZR2) 
(R = H, Alkyl) [15,16], fiir die ein C-C-Abstand im Tetrahedrangeriist von 1.33 bis 
1.37 A bestimmt wurde (vgl. [5,17-201. b;hnliche C-C-Abstgnde wurden such in 
den ahnlichen Wolframkomplexen W,(q’Pr),(py),(@,H,) (1.39(2) A) und 
W,(OCH,‘Bu),(py),(p-C2Me,) (1.374(15) A) gefunden [21]. 
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Tabelle 3 

AtomabstPnde (8) und Winkel ( o ) in 8a 

Cr(l)-Cr(2) 

Cr(l)-C(4) 

Cr(l)-C(8) 

Cr(l)-C(20) 

Cr(l)-C(22) 

Cr(l)-C(24) 

Cr(2)-C(3) 

0(2)-C(5) 

0(2)-C(7) 

0(1)-C(l) 

0(3)-C(3) 

0(5)-C(5) 

0(7)-C(9) 

0(8)-C(9) 
O(9)-C(14) 

O(lO)-C(l4) 

C(7)-C(8) 
C(X)-C(14) 

C(12)-C(13) 

C(17)-C(18) 

C(19)-C(24) 

C(20)-C(Z) 

C(21)-C(26) 

C(23)-C(24) 

Cent-0(l) 

Cr(2)-Cr(l)-C(1) 

C(l)-0(1)-C(4) 

C(l)-Cr(l)-C(7) 

Cr(2)-Cr(l)-C(8) 

C(4)-G(l)-C(8) 

Cr(l)-Cr(2)-C(2) 

C(2)-Cr(2)-C(3) 

C(2)-Cr(2)-C(4) 

Cr(l)-G(Z)-C(5) 

C(3)-Cr(2)-C(5) 

Cr( l)-Cr(2)-C(6) 

C(3)-0(2)-C(6) 

C(5)-G(2)-C(6) 

C(2)-0(2)-C(7) 

C(4)-Cr(2)-C(7) 

C(6)-Cr(2)-C(7) 

C(2)-Cr(2)-C(8) 

C(4)-Cr(2)-C(8) 

C(6)-Cr(2)-C(8) 

C(9)-O(7)-C(10) 

C(14)-O(9)-C(15) 

Cr(l)-C(I)-O(1) 

Cr(2)-C(3)-O(3) 

Cr(l)-C(4)-O(4) 

Cr(2)-C(5)-O(5) 

Cr(l)-C(7)-Cr(2) 

G(2)-C(7)-C(8) 

Cr(2)-C(7)-C(9) 

Cr(l)-C(8)-Cr(2) 

Cr(2)-C(8)-C(7) 

2.808(2) 

1.X75(7) 

2.111(6) 

2.226(6) 

2.288(6) 

2.246(7) 

1.878(g) 

1.868(8) 

2.1146) 

1.153(7) 

1.149(7) 

1.144(8) 

1.397(7) 

1.396(7) 

1.396(7) 

1.406(7) 

1.308(8) 

1.500(S) 

1.462(9) 

1.41(l) 

1.381(9) 

1.387(9) 

1.500(9) 
1.405(9) 

1.79 

92.3(2) 

84.7(3) 

107.9(3) 

49.3(2) 

98.7(3) 

96.7(2) 

164.4(3) 

97.6(3) 

122.4(2) 

85.9(3) 

143.0(3) 

88.4(3) 

94.5(4) 

81.5(3) 

88.0(2) 

97.4(3) 

117.3(3) 

84.6(2) 

97.8(3) 

115.9(6) 

117.5(6) 

178.8(7) 

176.8(7) 

152.3(6) 

178.1(7) 

84.1(2) 

73.5(4) 

127.2(4) 

82.5(2) 

70.8(4) 

Cr(l)-C(1) 

Cr(l)-C(7) 

Cr(l)-C(19) 

Cr(l)-C(21) 

Cr(l)-C(23) 

Cr(2)-C(2) 

Cr(2)-C(4) 

Cr(2)-C(6) 

Cr(Z)--C(X) 

ow-C(2) 

0(4)-C(4) 

0(6)-C(6) 
O(7)-C(10) 

O(8)-C(12) 

O(S)-C(l5) 

O(lO)-C(17) 

C(7)-C(9) 

C(lO)-C(l1) 

C(lS)-C(16) 

C(19)-C(20) 

C(19)-C(25) 

C(21)-C(22) 

C(22)-C(23) 

C(23)-C(27) 

Cr(2)-Cr(l)-C(4) 

Cr(Z)-Cr(l)-C(7) 

C(4)-Cr(l)-C(7) 

C(l)-Cr(l)-C(8) 

C(7)-Cr(l)-C(8) 

Cr(l)-Cr(Z)-C(3) 

Cr(l)-Cr(2)-C(4) 

C(3)-Cr(2)-C(4) 

C(2)-Cr(2)-C(5) 

C(4)-Cr(2)-C(5) 

C(2)-Cr(2)-C(6) 

C(4)-Cr(2)-C(6) 

Cr(l)-0(2)-C(7) 

C(3)-Cr(2)-C(7) 

C(5)-Cr(2)-C(7) 

Cr(l)-Cr(2)-C(8) 

C(3)-Cr(2)-C(X) 

C(5)-Cr(2)-C(8) 

C(7)-Cr(2)-C(8) 

C(9)-O(S)-C(12) 

c(14)-o(lo)-c(i7) 

G(2)-C(Z)-O(2) 

Cr(l)--C(4)-Cr(2) 

Cr(2)-C(4)-O(4) 

Cr(2)-C(6)-O(6) 

Cr(l)-C(7)-C(8) 

Cr(l)-C(7)-C(9) 

C(8)-C(7)-C(9) 

Cr(l)-C(S)-C(7) 

Cr(1 )-C(S)-C( 14) 

1.821(7) 

2.078(6) 

2.243(7) 

2.307(7) 

2.298(7) 

1.876(8) 

2.346(7) 

1.823(8) 

2.146(6) 

1.148(X) 

1.189(7) 

1.155(X) 

1.394(8) 

1.422( 7) 

1.367(8) 

1.342(9) 

1.518(X) 

1.38(l) 

1.43(l) 

1.381(9) 

1.504(Y) 

1.411(8) 

1.410(8) 

1.483(X) 

56.0(2) 

48.5(2) 

103.3(3) 

71.6(3) 

36.4(2) 

96.1(2) 

41.5(2) 

X6.3(3) 

79.8(3) 

81.6(3) 

86.6(4) 

173.7(3) 

47.4(2) 

113.8(3) 

157.2(3) 

48.2(2) 

78.0(3) 

159.43) 

35.8(2) 

114.3(5) 

11X.6(6) 

171.9(7) 

82.6(3) 

124.9(5) 

178.8(9) 

73.2(4) 

141.2(5) 

132.3(6) 

70.4(4) 

137.3(5) 
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Tabelle 3 (Fortsetzung) 

Cr(2)-c(8)-C(14) 

O(7)-C(9)-O(8) 

O(8)-C(9)-C(7) 

O(8)-C(12)-C(13) 

o(9)-C(14)-C(8) 

O(9)-C(15)-C(16) 

C(20)-C(19)-C(24) 

C(24)-C(19)-C(25) 

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

C(22)-C(21)-C(26) 

C(22)-C(23)-C(27) 

C(19)-C(24)-C(23) 

Cent-Cr(l)-C(1) 

Cent-Cr(l)-C(7) 

132.0(5) 

109.5(5) 

109.7(5) 

108.8(7) 

108.2(6) 

115.4(9) 

117.5(7) 

120.5(7) 

117.2(6) 

120.8(6) 

121.2(7) 

123.3(7) 

118.7 

119.2 

C(7)-C(8)-C(14) 

O(7)-C(9)-C(7) 

q7)-c(lo)-c(ll) 

0(9)-c(14)-0(10) 

qlO)-C(14)-C(8) 

O(lO)-C(17)-C(18) 

C(20)-C(19)-C(25) 

C(19)-C(20)-C(21) 

C(20)-C(21)-C(26) 

C(22)-C(23)-C(24) 

C(24)-C(23)-C(27) 

Cent-G(l)-Cr(2) 

Cent-Cr(l)-C(4) 

Cent-Cr(l)-C(8) 

136.9(6) 

111.5(5) 

115.1(8) 

111.3(6) 

106.8(6) 

116.8(9) 

122.0(7) 

123.5(7) 

122.0(7) 

116.6(6) 

122.1(7) 

148.4 

117.1 

142.9 

Experimenteller Teil 

Alle Operationen wurden routinemaljig unter Stickstoff mit frisch destillierten 
und wasserfreien Losungsmitteln durchgefiihrt. Zur spektroskopischen Charakteri- 
sierung wurden folgende Instrumente verwendet: JR-Spektren: Perk&Elmer 9836; 
NMR-Spektren: JEOL FX 90Q; Massenspektren: Varian MAT CH7. Ausbeuten, 
Festpunkte und massenspektroskopische Molmassenbestimmungen sind in Tab. 1 
angegeben. 

Darstellung der Monosubstitutionsprodukte (C, Hj R ,)(CO),Cr(alkin) (2,3) 

Allgemeine Vorschrift: 1 mmol des Ausgangsmaterials (C,H,R,)(CO),Cr wird in 
etwa 150 ml Tetrahydrofuran geliist und unter Bestrahlung mit einer Quecksilber- 
mitteldrucklampe (Hanovia L 450W) in Gegenwart des jeweiligen Acetylens 35 min 
lang bestrahlt. Dann wird die dunkelrote Reaktionslosung iiber Filterflocken filtriert 
und unter vermindertem Druck zur Trockne gebracht. Der Rickstand wird mit 
Pentan extrahiert, die Pentanlosung filtriert und unverztiglich auf das halbe Volu- 
men im Vakuum eingeengt. Bei - 78 o C kristallisieren die Komplexe 2 und 3 aus. 
Ausbeutebestimmungen und Schmelz- bzw. Zersetzungspunkte werden in Tab. 1 
angegeben. Zur Feinreinigung von 3 eignet sich die SHulenchromatographie iiber 
ausgeheiztes Kieselgel, wobei das Produkt mit Diethylether eluiert wird. 

Darstellung von [(Cc, Hj Et,)Cr(CO), J 2 (5) 

180 mg (0.6 mmol) lb werden in 150 ml Tetrahydrofuran gel&t und mit dem 
dreifachen oberschul3 4-Octin versetzt. Die Losung wird 45 min lang bei Raum- 
temperatur bestrahlt. Die orange gefarbte Reaktionslosung wird im Vakuum zur 
Trockne gebracht, der Ruckstand mit Pentan extrahiert und iiber Filterflocken 
filtriert. Kristallisation der Pentanliisung bei - 78” C ergibt das orange gefarbte 
Produkt 5, das sich bereits bei Raumtemperatur zersetzt. 

Darstellung der Komplexe (C, Hj R,)(CU},Cr[HC(OEt),C=CC(O)H] (6a,b) 

Ailgemeine Vorschriftt: 1 mmol des Ausgangsmaterials la,b wird wie vorher 
beschrieben mit 1,1,4,4-Tetraethoxy-2-butin photochemisch in Tetrahydrofuran 
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umgesetzt. Nach einer Bestrahlungsdauer von 45 min wird das Usungsmittel 
abgezogen, der Riickstand wird mit Pentan aufge~ommen und die L&sung auf eine 
Chromatographierstiule gebracht, die vorher mit Kieselgel und Pentan/ Essigsaure 
prgpariert worden war. Nit Pentan/Toluol (5/l) wird zunbhst unver&ndertes 
Ausgangsmaterial la,b van der SZule gewaschen, mit Ether das jeweilige Produkt 6a 
bzw. 6b. Die braun-schwarz gefirbte Fraktion wird zur Trockne gebracht, der 
Riickstand wird mit Pentan aufgenommen und die eingeengte Penta~i~sung wird 
bei - 78” C zur Kristallisation gebracht. Die ausgefailenen Kristalle werden im 
Hochvakuum getrocknet. Von 6b wurde eine Elementaranalyse angefertigt. Gef.: C, 
61.54; H, 6.84. C,,H,O,Cr (426.47) her.: C, 61.96; H, 7.09%. 

Eine PentanlGsung von 2b wandelt sich bei Raumtemperatur innerhaib von 30 
min in den Zweikernkomplex 7 urn. Nach Filtration und Kristallisation bei - 78°C 
kann der orange gefarbte Komplex 7 nach dem AbgieRen der Mutterlauge und 
Trocknen im Vakuum rein erhalten werden. 

~~~ge~e~~~ Vm-schr$: 1 mmol la bzw. lb werden wie bei der Darstellung van 
3a,b mit 1,1,4,4-Tetraethoxy-2-butin umgesetzt. Nach dem Abziehen des Losungs- 
mittels wird zur Synthese von 8 der Rickstand mit Pentan extrahiert und die 
Losung irber unausgeheiztes Kieselgef chromatograp~ert. Mit Pentan,/Toluol (5/l) 
wird das Ausgangsmaterial, n-tit reinem Toluol das Produkt 8 eluiert. Das Toluol 
wird im Vakuum abgezogen, der Ri’lckstand mit Pentan aufgenommen und das 
Produkt bei - 78 o C zur ~~stal~~sation gebracht. U~r~stali~s~eren aus Pentan 
ergibt ein reines Produkt. Von & wurde eine Elementaranaiyse durchgefiihrt. Gef.: 
C, 52.13; H, 5.63; C,,NJ3,,,Cr, (622.55) ber.: C, 52.09; H, 5.50%. 

RGntgenkristallagraphie uon & 
VOR einem roten Ei~kristall von 8a ~rd~n bei 20 * C auf einem E~raf-Nonius 

CAD-4 Diff@ctometer die Rontgenmessungen durchgeftihrt (Mo-K,-Strahlung, h 
= 0.71073 A, Graphitmonochroma~or). ~istal~abnlessungen: 0.15 X 0.15 X 0.35 
mm. Kristalldaten fir C,,H,,O,,Crz (M 622.55); Raumgruppe Pi; Gitterkonstan- 
ten: a 9.663(2), b 9.685(2), c 17.464(6) A; cy 87.25(3) O, P 82.90(3) O, y 68.94(2) “. 
Fiir 2 = 2 berechnete Dichte: 1.37 g cm - ‘, Zelfvolumen 1514 A’. ~nte~sit~tsdaten: 
w/2&Betrieb; MeBber~ich: 2 I 2$< 50 O; 5318 unabhPngige Reflexe. 2364 Reflexe 
mit F, 2 50( F,) zu den weiteren Rechnungen beniitzt. Lp-Korrektur und em- 
pirische Abso~tionskoffektur (fu = 7.13 cm-l}. Strukturbest~mmung mit Mu&an 
[22]. Die Verfeinerung erfolgte mit isotropen Temperaturfaktoren. R = 0.104. Die 
Wasserstoffatome wurden mit einem Rotationsfreiheitsgrad van 0.95 A vom 
jewe~~gen C-Atom vorgegeben (B = 5.5 ii”). Die Verfei~e~~g der Nichtwasserstoff- 
atome mit anisotropen Temperaturfaktoren ergab R = 0.047 und R, = 0.044. 
Weitere Einzdheiten zur Krista~lstuktu~n~ersuchung kijnnen beim Fachin- 
formationszentrum Energie, Physik, Mathematik GmbH, 7514 Eggenstein- 
Leopoldshafen 2, unter Angabe der Hintertegungsnummer CSD 53856 angefordert 
werden. 
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