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Abstract

The reaction of RuCI(NOXPPh,), (1) and thiirane-S-oxide, C,H SO, gives the sulfur monoxide
complex RuC(NOXSOXPPh,), (2) which contains a terminal linear M-N-O arrangement (2c3e
system) and a terminal bent M—S—O ligand function (2¢2e system). The oxidation of 2 with m-chloro-
perbenzoic acid yields the sulfur dioxide complex RuCINOX72%-SO,XPPhy), (3) and the sulfato
complex RuCIINOXSO,XPPh), (4); a small amount of RuCNO)n>-0,XPPh,), (5) is also formed.
The characterization of the complexes results from their IR, *'P{'H}, >*C{'H} NMR and mass spectra.
The crystal structure of 2 has been determined; space group PI, Z =2, a 1360.1(3), b 1532.1(5),
¢ 999.0(2) pm, a 94.09(2), B 105.70(3), y 65.25(2F, R /R, = 0.091 /0.101.

Zusammenfassung

Bei der Umsetzung von RuCl(NOXPPh,), (1) mit Thiiran-S-oxid, C,H,SO, entsteht der neue
Schwefelmonoxid-Komplex RuCI(INOXSOXPPh,), (2), der neben einer terminal linearen M—N-O-
Gruppierung (2c3e-System) eine terminal gewinkelte M—S—O-Ligandenfunktion (2¢2e-System) enthilt.
Die Oxidation von 2 mit m-Chlorperbenzoesidure liefert den Schwefeldioxid- bzw. Sulfato-Komplex
RuCI(NO)X12-SO,XPPh,), (3) bzw. RuCHNOXSO,XPPh,), (4); daneben bildet sich wenig
RuCI(NOX7n?-O,XPPh3), (5). Zusammensetzung und Struktur der Komplexe ergeben sich aus den
IR-, *'P{'H}-NMR-, *C{'H}-NMR- und Massenspektren. Zusitzlich wurde die Kristallstruktur von 2
bestimmt: Raumgruppe P1, Z =2, a 1360.1(3), b 1532.1(5), ¢ 999.0(2) pm, a 94.09(2), B 105.70(3), y
65.25Q2F, R /R, = 0.091,/0.101.

Einleitung

In der formalen Redoxkette H,S = S = SO = 80O, = SO ist Schwefelmonoxid
mit Sicherheit das instabilste Molekiil [1]. Als Komplexligand wurde SO durch
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scine erstmalige Komplexstabilisierung in Fe(CO),S(SO) entdeckt [2], dessen
Synthese nach drei unterschicdlichen Varianten gelang [2-4]; zur SO-Generierung
wurden  Sulfit /Reduktionsmittel  [2],  Sulfidoligand /Oxidationsmittel {3] und
Thionylchlorid [4] verwendet. Als beste SO-Quelle hat sich aber Thiiran-S-oxid
[5-9] bewihri. so daBl bisher zahlreiche SO-Ligandenfunktionen nachgewiesen
werden konnten. Als Heterodichalkogen-Homologes von O, tbertrifft SO bei
weitem dessen Koordinationsmoglichkeiten. Wie die O,- {10] spielen auch SO-
Komplexe [11] in der bivanorganischen Chemie eine wichtige Schliisselrolle. Sowohl
ihr Auftreten als auch thr Verhalten bei Redoxreaktionen machen sie als Modell-
systeme fiir die Wirkungsweise von schwefelhaltigen Redoxenzymen, speziell der
Sulfitreduktase [11,12], aber auch fur die reduktive Variante der Rauch-
gasentschwefelung interessant. In beiden Fillen wird Sulfit bzw. SO, bis zum
Schwetel oder Sulfid reduziert; beim Enzym Sulfitreduktase mit cinem Sirohem-
Eisen-Komplex als aktivem Zentrum koénnten intermedidre SO-Komplexe von
Eisen durchlaufen werden. Von Eisen und Ruthenium sind inzwischen einige
SO-Komplexe dargestellt worden {2-4,13-15].

Fir die Titelverbindung RuCI(NOXSOXPPh;), interessierten wir uns, weil in
der Ausgangsverbindung RuCKNOXPPh,), (1) NO als 3-Elektronendonor enthal-
ten ist. und SO gute o-Donor-m-Akzeptor-Eigenschaften besitzt [16]. Wir wollten
testen, ob sich NO in Gegenwart von SO in eine l-Elektronendonor-Funktion
zwingen 1aBt, wobei gleichzeitig SO seine 4-Elektronendonor-Funktion, die es in
mehrkernigen SO-Komplexen bevorzugt, ausspielen kdnnte. Neben dem Vergleich
der Lewisaziditat beider Liganden interessiert v.a. die komplexchemische Variante
eines intramolekularen ““push-pull”-Effektes im Sinne von
O:NZLHM:§/O e  _N—LM=$=0

O

Im folgenden wird uber die Synthese, Reaktivitat und Struktur des neuen

SO-Komplexes RuCI(INOXSOXPPh ), (2) berichtet.

Resultate und Diskussion

RuCl,(NOXPPh,),) kann mit Zinkstaub in siedendem Benzol zu der tetragonal
planaren 16-VE-Verbindung RuCI(NOXPPh,), (1) reduziert werden [17,18], die
sterisch und elektronisch ungesittigt ist und mit vielen Nucleophilen reagiert. Die
resultierenden pentakoordinierten Komplexe mit den beispielhaften Liganden O,
[171, CO [19.20], SO, [17] und SO,*~ [21] sind schon lange bekannt, aber lediglich
IR-spektroskopisch untersucht worden; nur im Falle von RuCHNOXSO, X PPh,),
[17] und RuCKNOXSO,XPPh,), [21] wurden Réntgenstrukturanalysen durch-
gefithrt. Im folgenden werden diese Komplexe nochmals dargestelit und zusitzlich
SPIH}-NMR-, "C{'H}-NMR- und massenspektroskopisch charakterisiert (vgl.
Tab. 1) sowic ihr Reaktionsverhalten genauer untersucht.

Dic Umsetzung von 1 mit Thiiran-S-oxid fiihrt innerhalb einer halben Stunde
gemdl Gl. 1 zu der olivgrilnen Verbindung RuCIINOXSOXPPh,), (2). Der SO-
Komplex 2 ist unter Argon bei 0°C lingere Zeit unzersetzt haltbar, wihrend er in
Losung mit m-Chlorperbenzoesdure gemal3 Gl. 2 innerhalb weniger Minuten zum
SO,-Komplex RuCIKNOXSO,XPPhy), (3) und zum SO, -Komplex RuCKNO)-
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Tabelle 1
Ausgewihlte IR-, 3'P{'H}-NMR-, BC{*H}-NMR- und FAB-MS-Daten von 2—6

IR (cm~ 1)@ SIP(IH}ENMR ?  BC{'H}-NMR ¢ FAB-MS
#(NO) ASO) 4(ppm) 3(ppm) m/z
@(CO)» (O ipso ortho meta  para
2 1651s 1061s 37.04d 1286 1341 1282 1305 738[M]*
27.6d ¢ 690 [M —SO]™
3 1759s 1148s 30.6s 129.1 1344 1286 131.1 690 [M —S0O,]*
877w
4 1844s 12965 1925 1281 1349 1288 131.0 786 [M]"
1172s 722 [M -S0,]*
889m 690 [M —SO,1*
668m
5 1768s (864m) 26.6s 1282 1345 1285 1309 722[M]*
690 [M —~0,]"
6 15925 33.1s 1288 1341 1284 1305 690 [M —CO]*
(1923s)

7 KBr (s = stark, m = mittel, w = schwach). ® In CH,CI, bei —30°C (s = Singulett, d = Dublett). < In
CDCl, bei RT: Kopplungskonstanten fiir 0, m: N = Jep + Jop = 10-12 Hz. ¢ Jpp, = 242 Hz.

(SO, )(PPh;), (4) oxidiert wird; der Sauerstoffkomplex RuCI(NOXO,)PPh,), (5)
fallt bei dieser Reaktion immer als Nebenprodukt an. Verwendet man zur Oxida-
tion 1 1/2 Mol Persiure, entsteht nach 15 min bei der *' P{'H}-NMR-spektrosko-
pischen Reaktionsverfolgung neben wenig 4, 5 und 2 fast ausschlieBlich 3, bei
dreimolarer Zugabe findet man nach 15 min keinerlei Edukt 2 mehr. Nach
eintdgiger Reaktionszeit wird in beiden Fillen neben wenig 3 fast ausschlieBlich
Produkt 4 erhalten. Bei héher molarem Zusatz wird schlieBlich das gesamte
Komplexgeriist zerstort; nie wird der NO-Ligand zum NO,-Liganden oxidiert,
sondern immer nur der SO-Ligand zum SO,- bzw. SO,-Liganden.

Weiterhin wurde die mégliche Reduktion eines SO,-Komplexes [22] am Beispiel
von 3 zum recht stabilen SO-Komplex 2 untersucht. Mit Wasserstoff tritt keinerlei
Reduktion ein; der Einsatz von NaBH, fithrt nur zur Zerstorung des gesamten
Komplexgeriistes, wihrend Si,Cl, zur Chlorierung unter Bildung von RuCl(NO)-
(PPh,), fithrt. Vor kurzem gelang die gezielte Reduktion von SO,-Liganden mit
Si,Clg [23]. Ebenso scheiterte die Synthese eines Thiosulfatokomplexes, der in
Analogie zur Palladiumchemie [24] aus 3 und Thiiran-S-oxid bzw. aus 2 und SO,
iiber Insertionsreaktionen darstellbar sein sollte. Nach einer halben Stunde Reak-
tionszeit zeigen in beiden Fillen die *'P{'H}-NMR-Spektren nur ein Gemisch aus

PPhs
PhP cl cl
P, O om0 | 0 (1)
/ Ru —_— / Ru—=S
N7 e, CH, N |
0~ 0~

1
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PPhy PPhy PPhs
.. ‘ _0 mepes Vi, ’ s> meres %, | o L0 )
Ru=3" —* Ry T '/8”\ AN
0~ oid o~
PPh, PPh, PPh,
2 3 4

3, 4 und 2 an, wobei nach cintigiger Reaktionszeit ausschlieBlich der Sulfato-
Komplex 4 tbrig bleibt,

Von den SO, -Komplexen 2—4 (1 = 1, 2, 4) und den Komplexen 5 und 6 wurden
die IR-. "H-NMR-, BCUHINMR- und 7PUHENMR- sowic FAB-MS-Spektren
gemessen (vgl. Tab. 1),

Der SO-Komplex 2 zeigt im IR-Spektrum eine sehr tiefliegende NO-
Valenzfrequenz bei 1632 cm ' und eine SO-Valenzfrequenz bei 1061 em ' Die
Werte von »(NO) der vergleichbaren Komplexe 3-6 mit lincarem NO-Liganden
variicren sturk zwischen 1592 und (844 em ' [17-21] dic #{(NO) bei 1652 em !
von 2 zeigt damit cine 2¢3¢-NO-Funktion an. Die 1(SO) bei 1061 em ! liegt im
typischen Bereich einer terminal gewinkelten 2¢2e¢-SO-Funktion [9]. Aus dicsen
Grinden 143t sich ableiten, daff NO als 3e-Donor und SO ais Ze-Donor wirkt:
einen endglltigen Beweis fiir die tatsichlichen Ligandenfunktionen kann nur dic
Kristallstrukturanalyse von 2 lietern.

Im *'P{'H}-NMR-Spcktrum von 2 findet man e¢in AB-System bei 8, = 37.0 und
&y = 27.6 mit der Kopplungskonstante J, ;= 242 Hz. Im Gegensatz dazu findet
man fir 3-6 jewcils nur Singuletts zwischen 8 = 12.0 und 33.1. Um das AB-System
von 2 niher zu untersuchen. wurden ' P{'"H}-NMR-Spektren bei unterschicdlichen
Temperaturen aufgenommen: bei —80°C findet man dasselbe AB-System mit
gleichen Kopplungskonstanten wic beir —30°C. ber +20°C erkennt man eine
deutliche Verbreiterung der Signale. Eine Erhohung der Temperatur auf + 65°C
(ln C,CI,H,) fuhrte indessen zur Zersetzung und zur Bildung des Eduktes
RuCT(NOXPPh ), [20]. Die Laslichkeit von 2 in nichtchlorierten Solventien st zu
gering, um bessere Aussagen bei diesen Temperaturen zu machen. Diese Ergeb-
nisse zeigen aber, daf dic beiden PPh-Gruppen bei tiefen Temperaturen unter-
schiedlich sind. Um die Festkorperstruktur von 2 noch nither zu charakterisieren,
wurde auch cin FTP-CP-MAS-NMR-Spektrum aufgenommen (vel. Ahb. 1) Man
crkennt wiederum das AB-Sysiem ber 4, = 329 und &, = 26,1 mut J,, = 242 Ha

Dic '"H-NMR-Spektren von 2-6 zeigen erwartungsgemil jeweils nur ein Multi-
plett fur dic Phenylprotonen der Phosphanliganden zwischen 7-8 ppm.

Die "C{'H}-NMR-Spektren der Verbindungen 2-6 ithneln sich sehr: die
Phenyl-Kohlenstoffatome der beiden PPh;-Gruppen werden jeweils in ipso-, o-,
m-und p-Kohlenstoffatome und durch zusitzliche PC-Kopplungen (auller p) noch
in AXX'-Systeme aufgespalten. Diese duBBern sich im Spektrum ais Pscudotripletts
mit N =Jop S = 10-12 Hz {ir die o- und m-Kohlenstoffatome: die ipso-
Kohlenstoftatome zeigen oft Pseudoquintett-Autspaltung bzw. sind teilweise unter
den Resonanzen fir die p-Kohlenstoffatome verhorgen.
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Abb. 1. *'P{'H)-NMR-Spektrum von 2 (a) in CH,Cl, bei 32.4 MHz (—30°C); (b) als Festkorper bei
80.3 MHz (25°C).

In den FAB-Massenspektren von 2-6 findet man auf3er bei 3 und 6 neben dem
[M]"-Peak stets die Fragmente [M —X]", [IM—X—-Cl]" und [M—-X-Cl -
NOJ* (X = SO,, SO,, 0,, CO und SO).

Fiir eine Kristallstrukturanalyse geeignete Kristalle konnten aus einer CH,Cl,/
n-Hexan-Losung erhalten werden. Die Kristalie verwittern rasch unter Abgabe von
Solvensmolekiilen. Trotz intensiver Suche konnte kein Kristall optimaler Giite
gefunden werden. Der schliefilich bei —50°C vermessene Einkristall zeigte aus-
reichende Streuintensitit. Das mit Direkten Methoden ermittelte Strukturmodell
konnte jedoch so verfeinert werden, daf3 eindeutige Strukturaussagen resultierten;
die wichtigsten Bindunsldngen und -winkel von 2 sind in Tab. 2 zusammengefaft.

Das zentrale Rutheniumatom des SO-Komplexes 2 ist trigonal bipyramidal
umgeben (vgl. Abb. 2), wobei die beiden PPh,-Gruppen die axialen Positionen
einnehmen. Ein Vergleich mit dem entsprechenden SO,-Komplex 3 [17] zeigt, daBl
die Ru-P-, Ru—Cl- und Ru—-N-Abstiande von 2 mit 240, 270 und 171 pm vergleich-

Tabelle 2

Bindungslangen (A) und -winkel (°) in 2 (Standardabweichung in Klammern)

Ru-Cl 2.369%(4) Ru-P1 2.427(3) N-02 1.15(2)

Ru-§ 2.096(5) Ru-P2 2.401(3) P-C(Phenyl) 1.79(1)-1.85(1)
Ru-N 1.71(2) S-01 1.51(1) C-C(Phenyl) 1.32(2)-1.45(2)
Ru-N--O2 171(2) S-Ru-P1 90.1(1) Cl-Ru-P2 88.8(1)
Ru-5-01 124.2(7) Cl-Ru-P1 88.7(1) S-Ru-N 106(1)
P1-Ru-P2 174.3(1) P2-Ru-N 83.7(7) Cl-Ru-§ 118.0(2)

P1-Ru-N 94.6(7) S—-Ru-P2 95.6(1) Cl-Ru-N 136(1)
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Abb. 2. scrakar-Zeichnung von RuCKNOXSOXPPh ), (2).

bar sind mit denen des SO.-Komplexes 3; der Ru—-S-Abstand ist aber mit 210 pm
kiirzer als erwartet. Die N-QO- und S-O-Bindungslingen liegen mit 115 und 151
pm in der zu erwartenden Groflenordnung. Die Stickstoff-, Chlor- und Schwefel-
Atome licgen nahezu ideal auf einer Ebenc (Pl/2-Ru~Cl/N/S = 88.8-95.67)
senkrecht zu den beiden Phosphor-Atomen. Der SO-Ligand ist gewinkelt (Ru-S-
O = 124.4°), wobei das Sauerstoffatom mit 94.5° fast senkrecht aus der idquatoria-
len Ebenc herausragt. Diese Anordnung und dic damit resultierende unter-
schiedliche chemische Umgebung der beiden PPh.-Gruppen fihren zu dem
beobachteten AB-Muster im *'P{'H}-NMR-Spektrum.

Den spektroskopischen und kristallstrukturanalvtischen Ergebnissen zufolge
koordiniert der NO-Ligand in 2 terminal lincar (2¢3e¢-System. 3e-Donor). der
SO-Ligand dagegen terminal gewinkelt (2¢2e-System, 2ZeDonor). Als d4e-Donor
wirkt SO nur in Mchrkern-Komplexen (dcde- bzw. 3cde-Systeme) {9], die terminal
lincare SO-Ligandenfunktion (2c¢4e-Svstem) bleibt unbekannt,

Experimenteller Teil

Alle Arbeiten missen unter Schutzgas durchgefuhrt, die Losungsmittel getrock-
net und argongesattigt werden. RuCl,(NOXPPh,), {25] als Edukt far 1 [17). 3-6
[17-21} und Thiiran-S-oxid [26] wurden nach Literaturangaben dargestellt.

Fiir die spektroskopischen Messungen dienten die folgenden Gerite: “'P{'H}-
NMR: Bruker WP 80 bzw. MSL 200 (McBfrequenz 32.9 bzw. S0.3 MHz: ext.
Standard 85proz. H;PO,/Accton-d,). '"H- und “C{'H}-NMR: Brukcr WP 250
(MeBfrequenz 250,133 bzw. 62.896 MHz). MS: Varian MAT 711A. IR: Bruker 1FS
48 mit Rechner Aspect 1000, Elementaranalysen: Anlage der Fa. Carlo-Erba,
Modell 1104, Kristallstrukturanalyse: Automatisiertes  Einkristalldiffraktometer
CAD-4 der Fa. Enraf-Nonius, Delft {Graphitmonochromator. Cu-K -Strahlung. A
154.0 pm).
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Tabelle 3
Kristall- und MeBdaten von 2-CH,Cl,

Formel C4,H4,CI;NO,P,RuS Formeleinheiten Z = 2
Molmasse 823.11 Dichte d,,, 1.544 g/cm?
Kristallsystem triklin Gesamtzahl der Reflexe 4808
Raumgruppe P1 symmetricunabhingige Reflexe
Gitterkonstanten mit I > 30(1) 4007

a 1360.1(3) pm Verfeinerte Parameter 193

b 1532.1(5) pm MeBbereich 6,,,, 69°

¢ 999.0(2) pm Absorptionskoeffizient 73.808 cm ™!
a 94.09(2) R =10.091

B 105.70(3) R, =0.101

v 65.25(2)° MeBtemperatur —50°C

V 1807.2%10° pm?

Chloronitrosylschwefelmonoxidbis (triphenylphosphan ) ruthenium(0) (2)

Zu einer Losung von 73 mg (0.105 mmol) 1 in 10 ml Benzol werden 0.1 ml (1.31
mmol) Thiiran-S-oxid gegeben, wobei sie sich sofort olivgriin verfarbt. Nach 1 h
Riihren wird mit 30 ml n-Hexan der olivgrine Niederschlag gefallt und i. Vak.
getrocknet. Ausbeute: 70 mg (90%); Zers.: 106°C. Gef.: C, 57.80; H, 4.33; S, 4.93;
N, 1.40. C4,CIH,,NO,P,RuS (738.5) ber.: C, 58.50; H, 4.06; S, 4.33; N, 1.90%.

Oxidation von 2 zu 3 bzw. 4

50 mg (0.068 mmol) 2 werden in 3 ml CH,Cl, geldst und tropfenweise mit einer
Losung von 50 mg (0.204 mmol) m-Chlorperbenzoesiure in 2 ml CH,Cl, versetzt;
die griine Losung wird sofort rotgelb. Bei der Reaktionsverfolgung mit ' P{'H}-
NMR-Spektren findet man nach 15 min viel 3 und sehr wenig 4, nach einem Tag
wenig 3 und hauptsichlich 4, eine Isolierung ist nach den angegebenen Zeiten
moglich. 5 entsteht immer in geringen Mengen als Nebenprodukt bei der Oxida-
tion. Die Charakterisierung der entstandenen Komplexe erfolgte IR- und *' P{'H}-
NMR-spektroskopisch durch Vergleich mit authentischen Proben [17-21].

Kristallstruktur von 2 [27]

Griine Kristalle von 2 - CH,Cl, wurden bei 5°C aus einer CH,Cl,-Ldsung, in
die langsam n-Hexan diffundierte, erhalten. Die Kristalle wurden bei —50°C auf
dem Gerit CAD-4 vermessen, Tab. 3 enthilt die MeB- und Kristalldaten, Tab. 4
die Lage- und Temperaturparameter. Die Lage der Ru- und P-Atome wurde mit
Direkten Methoden ermittelt [28], die Positionen der anderen Atome (auBer
Wasserstoffatomen und Losungsmittelmolekiilen) mittels Differenzfouriersynthe-
sen [29] bestimmt und anschlieBend isotrop verfeinert.
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trie, e.V., Fonds der Chemischen Industrie und der Degussa AG sind wir fiir die
finanzielle Forderung dieser Arbeit zu Dank verpflichtet; Herrn Prof. Dr. J.
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Fonds der Chemischen Industrie fiir ein Doktorandenstipendium.
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Tabelle 4

Lagepuarameter und Temperaturparameter B, bzw, B (107 pm?) der Atome in 2-CH.Cl,

[8Y8
Atom X ¥ z B
Ru (.91746(7) 0.30527(6) 0.34460(K) 3AKD
Cl 1.8249(3) 0.2474(3) 0.1464(1) 6.59(8)
Clt 0.783(1) (.947(1) (L2040 16.7(3
2 (.59((2) 0.076(2) 0.038(2) 22E)
S (L9470(3} 0.4263(3) 0.3163(4) S.60T)
Pi 1.0953(2) 0,1996(2) (1L.2984(3) 383
P2 0.7394(2) ().3955(2) 0.3941(3) J? 1)
01 (.86901} (L3288(9y 133201 733
02 - 1.009cH 0.746(1} 11.3605(23 14.2¢4)
Ol11 1.OHO3(6) 0.765716) (.4379(7) TR
N (L3602} 0.72242) A80(2 LEO(S)
Ct (0.747(3) 11.036(3) .159(4) 1501
Cill (L1324(9) 0.2371(8) HES7 37
Ctlz (L950(1) (0.712(1) {19371} 5.503)
13 (1.928(1) 0.683(1} 0.0712) f1.60:4)
Ci14 (L81801) 0.700(1) 0.060(2) 6.2(3)
C1is 0267010 0.247( 1) 0.051(1) (.03
Ctio 0.242(1 (.22 1) {Liod i) RIRIRY)
{21 0.2177(%) 3 1753(8) (44701 R TS
122 (LOYS(1) 0.908( 1 32101
123 0.600(1) (192101 RIRY
124 (L5990 :Ax,ﬁ: 1 .A33 1) KGR
123 (Lo85(1) L7530 {136401) L3
126 1L.21R(1) 1.2589%9) 05251 4.4
131 010204 VO H(YY (.255(11) 12
132 0.061(1) :‘:ui 1} £.33201 Ry
133 :.:?ﬁ I} (1948(1) (L3042 0.9(4)
Ci34 )L T0O5(2) (.896(2)
138 :.Im 3} :.ﬁ:fﬁ (L1260
C136 0.135(2) L027(2) (L1592
211 11.2439(8) vmi:d 0,426 ?
€212 11.27901) i;x Zf (33404 4.
C213 (L.259(1) .5 :AZ.:B 5
C214 1.20901) .5 LASUD X3
215 0.175(1) (02 0.2460 11
216 0.195(1) 7..,:”25 038801}
221 (.6615(9) (1.3228(R) (L3381}
222 1.543(0) (136 1Y) 3321}
223 11.486(1) 0.307(1) 0.336(1})
224 0.342(1) L2 (1.395(¢ |
225 (1.659(1) 037200 .48 23
226 0.718(1) (.230010) (L4400 D)
23] (1.6419(8) (1504 5(8) 028K 1
232 (.502(13 LS80 : (L33201)
(233 QLA85(1) £.659(1) L2450
(234 (.49001) 66D FHOGUTE S TR
(235 0536901 S8 L0612 0.3
C236 0.647(1) SOR2(9) FARCEH) 4

Die Atomlagen wurden isotrop verfeinert.
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