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AbStEiCt 

The crystal structure of the dimeric title compound has been determined and refined to R = 0.0266. 
The core of the nearly centrosymmetric dimer is formed by an almost perfect [SnS], rectangle (Sn-S 2.39 
and 2.51 A). The two sulfur atoms of this rectangle establish the connecting edge of two distorted 
trigonal bipyramids around the two tin atoms (Sn . . . N 2.55 A). Solutions of the title compound contain 
in addition to the dimer (S(“gSn) = -4.6 ppm) about 20% of the trimer (+ 10.3 ppm). By quick 
crystallization a mixture of both oligomers can be transferred into the solid state. 

Die Stmktur der dimeren Titelverbindung wurde bestimmt und bis R = 0.0266 verfeinert. Den Kern 
des nahezu centrosymmetrischen Dimeren bildet em fast ideates [SnS],-Rechteck (Sn-S 2.39 und 2.51 A). 
Die S-Atome dieses Rechtecks sind die verkntkpfende Kante von zwei vemerrten trigonalen Bipyramiden 
urn die beiden Sn-Atome (Sn . . . N 2.55 A). Lasungen der Titelverbindung enthalten neben dem Dimeren 
(6(“‘Sn) = -4.6 ppm) such ca. 20% des Trimeren (+ 10.3 ppm). Schnelles Auskristallisieren iiberfuhrt 
eine M&hung beider Oligomeren in die Festphase. 

Einleitung 

Kiirzlich haben wir iiber die Darstellung der intramolekular penta- und 
hexakoordinierten Organozinnverbindungen MeN(CH,CH,CH,),SnCl 2 [l] und 

t Derzeitige An&rift: Deakin University, Department of Chemical and Analytical Sciences, Geelong, 
Victoria, Australia 3217. 

0022-328X/91/.$03.50 0 1991 - Else&r Sequoia S.A. 





45 

Tabelle 1 

Atomlagen und Temperaturfaktoren von [MeN(CH,CH,CH,),SnS], - Pcu2, 

Gnwe 
CRing 

Atom X Y z uq a 

Sdl) 0.15141(2) 
Sni2i 0.09056(2 j 

0.2071(l) 
0.03116(9) 

O&)546(3) 
0.06681(3) 
0.1477(l) 
0.3227(l) 

0.27650 
0.18053(3) 
0.2933(l) 
0.1694(l) 

0.0307(l) 
0.0326(1 j 
O&W(6) 
0.0433(6) 

I-Ring(l) 

Me(l) 

8-Ring(Z) 

Me(2) 

N(l) 0.2720(2) 

c(ll) 0.2255(4) 

c(w 0.2746(3) 

c(l3) 0.3287(4) 

c(l4) 0.21943) 

c(l5) 0.1348(4) 

c(l6) 0.0750(3) 

c(l7) 0.3259(5) 

N(2) 
c(21) 
C(22) 
c(23) 
q24) 
C(25) 
c(26) 
c(27) 

- 0.0252(2) 
0.0182(6) 

- 0.0315(4) 
- 0.0815(4) 

0.0340(4) 
0X57(4) 
0.1716(3) 

- 0.0819(4) 

0.50%(4) 
0.5644(7) 
0.6818(6) 
0.6055(7) 
0.6063(5) 
0.5210(7) 
0.4913(6) 
0.3958(6) 

0.3805(2) 
0.1926(4) 
0.2478(4) 
0.3227(5) 
0.4425(3) 
O&%(3) 
0.3893(3) 
0.4308(5) 

- 0.0320(5) 0.0684(3) 
- 0.1062(8) 0.2566(4) 
- 0.21%(7) 0.1964(5) 
- 0.1348(8) 0.1236(5) 
-0.1177(6) 0.0046(4) 
-0.0264(g) - ‘0.0153(4) 
-0.0078(7) 0.0701(4) 

0.0837(8) 0.0223(5) 

0.033(l) 
0.048(2) 
0.043(2) 
0.047(2) 
0.038(2) 

O-044(2) 
0.038(2) 
0.051(3) 

0.039(2) 
0.061(4) 
0.058(S) 
0.054(3) 
0.047(2) 
0.049(2) 
0.045(2) 
o.osq3) 

D iJ_ = l/3 der Spur des orthogonalen f+Tensors. 

dungswinkel im [SnS],-Vieting weichen urn maximal 3” vom idealen rechten 
Winkel ab. 

Die beiden Achtringe liegen im Kristall in Wanne-Sessel-Konformation vor mit 
transannularer Sn . . . N-Ann%herung auf 2.55 A. Damit sind diese Atomabstlnde 

Fig. 2. Kantenverkntipfte trigonale Bipyramiden im Dimeren [MeN(CH$H,CH,),SnS],. 



Tab&c 1, 

Geometrische GrMen vm &teN{&H&H,CH,),Sn& 

Bindungshgen (A) Bindungswinkel ( o ) 

%(1)-S(l) 
Sn(l)-S(2) 

Sn(2)-S(l) 
Sn(2)-S(2) 

2.395(l) 

2.514(2) 
2.526(2) 
2.393(l) 

Sn(l)-N(1) 2.548(4) 

Sn(2)-N(2) 2.560(S) 

Sn(l)-C(11) 

Sn(l)-C(16) 
Sn(2)-C(21) 
Sn(2)-C(26) 

2.167(6) 
2.166(5) 
2.171(8) 

2.145(6) 

N(l)-C(13) 
N(l)-C(l4) 
N(l)-C(l7) 
N(2)-~(23) 
N(2)-~(24) 

N(2)-~(27) 

l&8(8) 
1.475(7) 
1.478(8) 

1.475(9) 
1.499(8) 

1.485(8) 

C(11 )-CQ2) 
c(12)-cQYy 

C(14)-C(U) 
C(l!pz@] 

C(21 pzp2~ 
C(ZZj-qZj 

C(24)-C(25) 

C(ZS,-cp) 

s(l)-WWW) 
Sn(l)-S(2)-Sn(2) 

s(2)-Sn(2)-s(l) 
Sn(Z)-S(l)-Sn(1) 

Sn(l)-C(ll)-C(12) 

C(ll)-C(12)-c(13) 
C(12)-C(13)-N(1) 

C(13)-N(l)-C(14) 

N(l)-C(14)-C(15) 
C(14)-c(15)-c(16) 
C(15)-C(16)-Sn(1) 
C(16)-Sn(l)-c(l1) 

Sn(2)-C(21)-C(22) 
C(Zl)-C(22)-C(23) 

C(22)-C(23)-N(2) 
C(23)-N(Z)-C(24) 

N(2)-C(24)-C(25) 
C(24)-C(25)-c(26) 

C@)-cY26phq) 
LQtfj--Si@j-t!$ZYj 

93.0(l) 
87.3(l) 
92.7(l) 

86.9(l) 

111.5(4) 
111.6(S) 
111.3(5) 

110.9(4) 

109.7(4) 
111.5(5) 
110.9(3) 
120.1(2) 

112.5(5) 
110.7(6) 

114.1(5) 
113.3(5) 

110.7(5) 

109.9(5) 

110.9Jy) 
lYi5I~~yj 

SnZS2-Vierring 

Sn(1 )-S(l)-%1(2)-S(2) 

S(l)-Sn(2)-S(2)-Sn(1) 
Sn(;)-~l\-S@)-S$\ 
S(2)-Sn(l)-S(l)-Sn(2) 

SnZSZ-Faltung {NormalenwinkelJ 
S(l)-Sn(2)-S(2) 

s(2)-Sn(l)-S0) 
Sn(?-5(?j-&<ij 

Sn(1 )-%.I )-SD(~) 

-2.5(l) 
2.3(l) 

-IS(I) 
2.3(l) 

176.6(l) 

Iitr.TIj 

&Ring (1) 
C(l6)-Sn(l)-C(H)-C(12) 
Sn(%~-qtr~-_cZr?[-c~3;~ 
C(ll)-C(l2)-C(13)-N(1) 
C(12)-C(13)-N(l)-C(14) 
C(13)-N(l)-C(14)-C(15) 
N(l)-C(14)-C(15)-C(16) 
C(14)-C(l5)-C(l6)-Sn(1) 
C(15)-C(16)-Sn(l)-C(ll) 

43.7(5) 

sm@1 
- 56.3(7) 
- 76.7(6) 
154.4(5) 

-63.1(6) 
45.2(5) 

- 80.3(4) 

Wanne 

Sessel 
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Tabelle 2 (Fortsetzung) 

Torsionswinkel ( o ) 

S-Ring (2) 
C(26)-Sn(Z)-C(21)-C(22) 

Sn(2)-C(Zl)-C(22)-C(23) 
C(21)-C(22)-C(23)-N(2) 

C(22)-C(23)-N(2)-C(24) 
C(23)-N(2)-CQ4)-C(25) 
N(2)-C(24)-C(25)-C(26) 
C(24)-C(25)-C(26)-Sn(2) 
C(25)-C(26)-&(2)X(21) 

- 47.8(6) Wanne 

- 46.0(7) 

55.4(8) 
73.9(7) 

- 152.6(5) SesSel 

65.q7) 

- 48.6(6) 

84.3(5) 

nur urn 0.40 A $nger als die aus Kovalenzradien [5] berechnete Einfachbindung 
Sn-NOvon 2.15 A und mit dem fti Me$n(SCH,C~,),NMe gefundenen Wert von 
2.57 A [6,7] vergleichbar. Tabelle 3 gibt eine Ubersicht iiber intramolekulare 
Sn - - . N-Wechselwirkungen in cyclischen Organozinnverbindungen. 

Tabelle 3 

Zusamme.nstelhmg von Sn . . . N-Bindungsabst8nden in Organozinnverbindungen verschiedener Koordi- 
nationszahl 

Verbindung Koordina- Polyeder a Sn . . . N-Abstand Literatur 

tionszahl (Sn . . . N-Kontakt) (pm) 

[Sn(SCHsCHs)sN’Bu]s 
(CO),CrSn(SCH2CH2)2N’Bu 
MqSn(SCH,CH,),NMe 
[SSn(CH,CH,CH,),NMe], 

CH,[PhSn(SCH,CH,),NMe]s 
‘Bu,Sn(OCH,CH,),NMe 
Me&lSnCHsCH,CH,NMe,es 

Cl,Sn(CH,CH,CH,),NMe 
[ClSn(CH,CH,CH,),NMe]s 
MeSn(SCH,CH,),N 

‘BuSn(OCH,CH,),N 
ClSn(CH&HsCH,)sN 

MeSn(CH,CH,CH,),N 
Cl,Sn(CH,CH,CH,NMe& 

Cl,Sn(CMe$H,CHsNMe&s 
[SSn(CH,CH,CH,N(Et)CH2)212 
Sn[(OCHzCH2),NCH,CH,0H], 
Bu,Sn(OCOCH2)2NCH2CH20H 

PhsSn[3-(2-py)-2C.,H,S], 
MeSn(OCH&H&H,),N~6 Hz0 

ClSn[C(SiMe,)&H,N-21 
Sn[C(SiMes)zC,H,N-2], 

~Sn[GH@%NMe,),-Z61 
Sn(qH,CH,NMes-0)s 

CpGH,)CoSn(GH&HrNM%-o)r 
Sn(CrOHsNM%-8)s 
(CO)sWSn(%HsNM%-8-8), 
(CO)sWSn(GH4CH2NMes-o), 

4 +tBp(axisl) 
4 Tetraeder 

5 tBp(axial) 

5 tBp(axial) 

5 tBp(axial) 

5 tBp@quatorial) 
5 tBp(axial) 

5 tBp(axial) 
5 tBp(axial) 

5 tBp(axial) 

5 tBp@xial) 

5 tBp(axial) 

5 tBp(axial) 

6 Oktaeder 

6 Oktaeder 

6 Oktaeder 

6 Oktaeder 

6 Oktaeder 

6 Oktaeder 
6 Oktaeder 

7 PBP 
3 JI-Tetraeder 
4 +tBp 
4 +tBp 
4 JctBp 
5 tBp 
4 JctBp 
5 tBp 
5 t Bp 

263.6; 274.5; 291.2 8 

240.0 9 
256.6; 258 697 
254,9; 255.9 diese Arbeit 
265.1; 265.4 10 
230-234 7 
248.7 11 
244.1 1 
244.6; 244.9 12 
243 13 
232.4 13 
237.2 14 
262.4 15 
240.3 16 
244.8 16 
276.6; 285.9 3 
233.2; 238.3 17 
233 18 
256 19 
228 20 
233 

227 21 
244.9; 238.4 21 
252.5; 260.2 22 
251,6; 266.0 23 
259.3; 268.8 23 
255.5; 257.8 24 
258.8; 258.6 24 
256.4 25 

0 tBp = trigonale Bipyramide, pBp = pentagonale Bipyramide. 
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Tabelle 4 

Bindungsparameter der kantenverkntipften Koordinationspolyeder an den Sn-Atomen der Verbmdung 

[MeN(CH,CH,CH,),SnS], 

Bindungshgen (A) Bindungswinkel ( o ) 

nn h(l) 

Sn(l)-s(1) 2.395(l) S(l)-Sn(l)-s(2) 93.0(l) 

Sn(WS(2) 2.514(2) S(l)-Sn(l)-N(1) 91.0(l) 
Sn(l)-N(1) 2.548(4) S(l)-Sn(l)-C(ll) 118.2(2) 
Sn(l)-C(ll) 2.167(6) S(l)-Sn(l)-C(16) 115.0(2) 
Sn(l)-C(16) 2.166(5) S(2)-Sn(l)-N(1) 175.8(l) 

S(Z)-Sn(l)-C(l1) 100.6(2) 
S(2)-Sn(l)-C(16) 102.1(l) 
N(l)-Sn(l)-C(ll) 76.2(2) 
N(l)-Sn(l)-CQ6) 77.5(2) 
C(U)-Sn(l)-c(16) 120.1(2) 

an Sn(2) 

WWW 2.526(2) S(l)-Sn(2)-S(2) 92.7(l) 

Sn(2)-s(2) 2.393(l) S(l)-Sn(2)-N(2) 176.6(l) 

Sn(2)-N(2) 2.560(5) S(l)-Sn(2)-C(21) 101.0(2) 

Sn(2)-C(21) 2.171(8) S(l)-Sn(2)-C(26) 101.6(2) 
Sn(2)+26) 2.145(6) S(2)-Sn(2)-N(2) 90.6(l) 

S(2)-Sn(2)-C(21) 119.2(2) 

S(2)-Sn(2)-C(26) 115.9(2) 
N(2)-Sn(2)-C(21) 76.7(2) 
N(2)-Sn(2)-C(26) 77.6(2) 
C(21)-Sn(2)-C(26) 118.5(3) 

Beide Zinnatome sind fttnffach koordiniert mit trigonal-bipyramidaler Anord- 
nung der Liganden. Die Schwefelatome gehiSren den KoordinationssphZiren beider 
Zinnatome an, so da13 die Koordinationspolyeder (Fig. 2) tiber eine gemeinsame 
Kante S(l)-S(2) miteinander verkntipft sind. Eine analoge Atomanordnung wird im 
[Sn(SCH,CH,),N’Bu], [8] beobachtet, wo endocyclische Achtring-Schwefelatome 
an der Ausbildung eines [Sn” - - - S],-Vierrings beteiligt sind. 

Die Bindungsparameter der beiden Koordinationspolyeder sind in Tabelle 4 
zusammengefal3t. An jedem Zinnatom werden zwOei verschiedene Sn-S-Bindungs- 
langen beobachtet, aquatorial2.40 und axial 2.51 A, so dal3 der Vierring rechteckig 
wird. Andere Stannocane [6,9,10,26] zeigen tiquatoriale Sn-S-AbstSinde von 2.41- 
2.43 A; im Ftinfring Me$n(SCH,), [27] betrlgt Sn-S ;iquatorial 2.41 und axial 
2.47 A. 

1’9Sn-NMR und Massenspektrometrie von [MeN(CH2CH2CH,),SnS1, 

Das “9Sn-NMR-Spektrum in Toluol-d,, such von mehrfach umkristallisiertem 
[MeN(CH,CH,CH,),SnS],,, zeigt neben dem Hauptsignal bei -4.6 ppm immer 
wieder ein zweites Signal geringerer Intensitat (ca. 17% des Hauptsignals) bei + 10.3 
ppm. Die massenspektrometrischen Ergebnisse an Festkiirperproben (polykristallin 
nach Eindampfen einer NMR-Probe und Einkristalle des Dimeren) mittels 
Feldionisation (FI) und aus CDCl,-Lasung mittels Felddesorption (FD) sind in 
Tabelle 5 zusammengefaljt. Die Bruchsttick-Identifikation ist infolge der auftreten- 
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TabeIIe 5 

Feldionisations- (FI) und Felddesorptions- (FD) -Massenspektrometrie von [MeN(CH,CH,CH,),SnS],,: 
Mon = Monomeres (n = 1), Dim = Dimeres (a = 2), Trim = Trimeres (a = 3) 

Bruchstbck LI 

[Mon - Me]+ 
Man+ 
[Dim-Me]+ 
Dim+ 
[Dim + 2 Me]+ 
[Trim - Me] + 
Trim+ 
[Trim + Me]+ 
[Trim+3 Me]+ 

m/e b FLIntensit. ’ der FesWrperproben FD-Intensit. ’ der gel&ten Proben ’ 

polykristaIhn d Einkristahe polyklistauin Einkristahe 

250 =3 11 7 5 
265 =3 f =3 =2 
513 7 17 43 32 
528 100 100 100 100 
558 6 I 19 8 
776 =l f 32 26 
791 <l / =2 t-1 
806 <l / 4 =l 
836 <l / ==l =l 

a Die femer moghchen Bruchstticke [Mon + Me]+ 280, [Dim - 2 Me]+ 498, [Dim + 1 Me]+ 543, [Trim - 2 
und 3 Me]+ 761 und 746, [Trim+2 Me]+ 821 liegen stets unterhalb der Nachweisgrenze. ’ m/e des 
h&hsten Einzelpeaks im Isotopemnuster. 
maximalem Ionenstrom. d 

’ Relative Intensitgt in % des haChsten Peaks im Spektrum mit 

‘Signal tritt nicht auf. 
Nach NMR-Spektrum eingedampft. e Gesiittigt in CHCl,, 16 Std. ZquiIibriert. 

den Isotopenmuster problemlos; auger bei den schwachen Bruchstticken ( < 5%) ist 
die ijbereinstimmtmg mit den simulierten Isotopenmustem (Programm PEEKS [28]) 
stets gut. 

Das FI-Spektrum der Vierring-Einkristalle zeigt erwartungsgem8.g als hiichstes 
und intensivstes Signal den Molpeak des Dimeren, daneben als Bruchstiicke [Di- 
meres - Methyl] und [Monomeres - Methyl]; ansonsten ist das Spektrum “leer”. 
Die Methylgruppe am N-Atom ist offensichtlich eine begtinstigte Abgangsgruppe. 
Das FI-Spektrum der polykristallinen Festk6rperprobe zeigt zuszitzlich Spuren des 
Trimeren und deutlich [Trimer - Methyl]. Daneben treten die am N-Atom “quar- 
ternierten” Signale [Dimer + 2 Methyl] tmd [Trimer + 1 und 3 Methyl] auf; es ist 
dies wohl als teilweise “Disproportionierung ” bei der Abspaltung einer Methyl- 
gruppe zu verstehen. Ein merklich anderes Bild bieten die beiden untereinander in 
etwa identischen FD-Spektren aus CDCl,-I&sung. Beidesmal sind die Trimeren- 
signale deutlich erkennbar und [Trimer - Methyl] tritt zu etwa 30% auf. Femer sind 
neben den [N - Methyl]-Signalen wieder an N quartemierte Signale zuordenbar. 

Offensichtlich stellt sich in Liisung stets nach einiger Zeit wieder das gleiche 
Dimer-Trimer-Gleichgewicht ein. Das zu tiefem Feld verschobene “‘Sn-NMR-Sig- 
nal des Trimeren spricht ftir eine Lockerung der N - - - Sn-Wechselwirkung und 
gleichzeitige Aufweitung des S-Sn-S-Winkels tmd macht das Vorliegen einer 
Sechsring-Struktur wahrscheinlich. Schnelles Auskristallisieren ftihrt zum zusltz- 
lichen Auftreten dieses “Sechsrings” in der polykristallinen Phase. Hierftir sprechen 
neben dem FI-Spektrum such Debye-Scherrer-Aufnahmen des polykristallinen 
[MeN(CH,CH,CH,),SnS].: diese zeigen neben den Linien des Dimeren das 
Vorhandensein einer zweiten Phase. Auf einen Trimerenanteil in Losung deutet 
such die kryoskopische Mohnassebestimmung in Benz01 [3] hin: sie liegt mit 545 
etwas iiber dem Wert fti das Dimere (527). 
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Experimenteller Teil 

Die Synthese van [MeN(CH,CH,CH,),SnS]. wurde bereits beschrieben [3]. 
Einkristalle des Dimeren wurden aus einer Benzol/ Ether-Losung bei 5-7 o C erhal- 
ten, die Dichte wurde durch Schwebemethode in Thoulet’scher Lasung bestimmt. 

Strukturanalyse 
Kristallographische Daten und Details der Strukturbestimmung sind in Tabelle 6 

zusammengefaI3t. Die Sammlung der Reflexintensitliten erfolgte mit einem Dif- 
fraktometer CAD4 der Fa. Enraf-Nonius. Rechnungen wurden im Zentrum ftir 
Datenverarbeitung der Universitlit Mainz (HB-DPS-8/70) mit MULTAN-78 [29], 
SHELX-76 [30] und lokalen Programmen durchgeftihrt, die Figuren mit Hilfe von 
PLUTO-78 [31] angefertigt. Listen der berechneten und gemessenen Strukturfaktoren 
sowie Tabellen der vollstamligen Lage- und Temperaturparameter kijnnen angefor- 
dert werden. 

Da das Molekil in guter Ngiherung centrosymmetrisch ist, wurde speziell geprtift, 
ob der Parametersatz der Tabelle 1 von Pca2, in die centrosymmetrische Ober- 
gruppe Pcam (Nr. 57) tiberftihrbar ist oder ob der vermessene Datensatz in der 
Patterson-Synthese eines der zusiitichen Symmetrieelemente dieser Raumgruppe 
(m senkrecht zu c und 2 parallel b) zeigt. Beides kann verneint werden. Femer 
wurde der Datensatz der Tabelle 1 invertiert und Verfeinerungscyclen gerechnet; die 
Ergebnisse der Verfeinerung und femer ein Vergleich der geometrischen Damn 
zeigten keine Bevorzugung eines der beiden (“nahezu centrosymmetrischen”) Enan- 
tiomeren. 

NMR-Spektren 
Spektrometer Bruker WP-200, lr9Sn bei 74.64 MHz, extemer Standard Me$n. 

Tabelle 6 

Kristahographische Daten von [MeN(CH,CH,CH,),SnS], und Details der Strukturbestimmung 

Kristalldaten (MO-KaI, h = 0.70926 A, 22OC) 
Summenformel, Mohnasse Ct,H,cN,S$n,, 527.91 
KristaIIform, Fhichenindixes rautenformiges Phtttchen, (110) (0.137), (l-10) (0.120), 

(Abstand vom Ursprung), Farbe {OOl} (0.110 mm), farblos 
Symmetric, Raumgruppe orthorhombisch, Pca2, (Nr. 29) 

Gitterkonstanten, EZ-Volumen a = 15.019(2), b = 8.656(l), c = 14.901(2) A, V = 1937(l) A’ 
EZ-Inhah 2, Dichten Z = 4, d,,, = 1.81, dcxp = 1.78 g/cm3 

Datensammlung (MO-K,, h = 0.71069 A, Graphitmonochromator, 22OC. w/lo-scan) 

Messbereich, Int.-AbfaIl B -1.5-30°, sin B-/h = 0.704 A-‘, AbfaII 6%. Iineare Kerr. 
AnxahI Reflexe unabhbgig: 2908, venvendet: 2739 mit Z > 2u(Z) 
Abs.-Kerr. mit Fhtchenindixes ~.t = 25.80 cm-‘, Transmissionsbereich 0.565-0.636 

Strukturliisung und -verjeinerung 

Strukturlosung Sn durch dir. Meth., S durch Four.-S., C,N durch Diff.-F.-S. 
H-Atome berechnet in festem Abstand xu C: “reitend’ 
WahI der therm. Parameter ‘Nicht-H-Atome anisotrop, H-Atome festes isotropes U = 0.08 
Param.-Zahl (Ref./Param.) 182 (15), End-Parametertinderungen < 0.010 
End-R-Werte, Gewichts-Schema R = 0.0266, R, = 0.0425, w-t= (oZ(F)+0.00648-F2) 
h&chste Diff.-Four-Maxima 0.78-0.72 e-/A’ nahe den Sn-Atomen 
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Massenspektren 
Spektrometer Finnigan-MAT 8230. Felddesorption: Eintauchen des Emitterfa- 

dens in eine gesgttigte L&ung der Proben in CHC13 nach 16-std. Aquilibrierung bei 
Raumtemperatur, Desorptionsspannung 6-8 kV. Feldionisation: Verdampfen der 
Festsubstanz aus dem Tiegel bei ca. 100° C, Beschleunigungsspammng 3 kV, 
Ionisierungsspannung 6 kV. 
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