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funktionalisierten Cyclopentadienyltricarbonyl-Methylkomplexen

des Molybdins und Wolframs. Molekiilstrukturen von (7°: n'-
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Abstract

Upon photolysis the indenyl and fluorenyl functionalized cyclopentadienyl complexes (nS-C5H4CMeZR)M(CO)3Me (R=CyH,
(indenyl), C3H, (fluorenyl); M = Mo, W) and (n°-CsH (CH,),C ;;Hy)W(CO);Me are dealkylated to give methane, the monomeric
tricarbonyl complexes (n°:n'-CsH,CMe,CoH)M(CO); and (n°:7n'-CH,CMe,C ;HIW(CO),, and the dinuclear complex
[(m*-CsH (CH,);C 3Hy)W(CO),), (6). The molecular structures of (n°:75'-CsH,CMe,CyH,)Mo(CO), and (n°:n'-
CsH,CMe,C ;Hg)W(CO); indicate that the CyHg unit is o-bonded to the metal via the five-membered ring and the C,;Hj
moiety via a six-membered ring. The dimeric complex 6 is held together by a comparatively long W-W bond (3.2257(6) A).

Zusammenfassung

Die Photolyse der Indenyl- und Fluorenyl-funktionalisierten Cyclopentadienylkomplexe (n°-CsH,CMe,R)IM(CO);Me (R = C4H
(Indenyl), C,3H, (Fluorenyl); M = Mo, W) und (7°-CsH ,(CH,);C;;Hy)W(CO);Me in Lésung verliuft unter Bildung von Methan
und den entsprechenden Tricarbonylkomplexen (n°: n!-CsH,CMe,RIM(CO); bzw. [(n°-CsH (CH,);C3:Hg)W(CO),], (6). Die
Molekiilstrukturen von (n°:%'-CsH,CMe,CoH)Mo(CO); und (5°:7n'-CsH,CMe,C;H)W(CO); zeigen, daB die Indenyl-
gruppe iiber den Fiinfring und die Fluorenylgruppe iiber ein sechsgliedriges Ringsystem eine o-Bindung zum Metall eingehen. Der
Zweikernkomplex [(n3-CsH(CH,);C ;Hg)W(CO), ], (6) wird von ciner relativ langen W-W-Bindung (3.2257(6) A) zusammenge-

halten.

1. Einleitung

Die Photolyse der Cyclopentadienylkomplexe
C;H,M(CO);Me (M = Cr, Mo, W) in Lisung verlauft
unter Desalkylierung, wobei vorwiegend Methan und
die Zweikernkomplexe [CsHsM(CO);), (M = Mo, W)
und [CsHCr(CO), ], gebildet werden (vgl. [1,2]).

Correspondence to: Prof. Dr. H.G. Alt or Prof. Dr. R.D. Rogers.
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Matrixphotolysen lassen erkennen, dall der chemi-
sche Primirschritt in der Eliminierung eines CO-
Liganden besteht [3,4]. Das dabei entstandene 16-
Elektronen-Komplexfragment geht dann die Des-
alkylierungsreaktion ein, wobei der zur Methanbildung
benotigte Wasserstoff vom Cyclopentadienylliganden,
von einem anderen Methylliganden oder vom Solvens
abstrahiert wird. Wir berichten in dieser Arbeit iiber
Photolysereaktionen von Cyclopentadienyltricarbonyl-
methylkomplexen des Molybdans und Wolframs, deren
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TABELLE 2. *C-NMR-Daten *

Komplex 8(CsH,) 8(CMe,) 8(CyHg) bzw. 8(C3Hy) 5(M-CO)
bzw. 8(CH,),
(n°:n'-CsH,CMe,(CoH MO(CO);  (2a)  129,7,91.9,86.8  40.6,21.4 151.1, 149.1, 146.1, 144.3 239.4,227.5
(in Aceton-d) 126.1, 123.0, 122.3, 116.5, 50.3
(n°: n'-CsH,CMe(CoH )W(CO), (2b) 135.0, 89.7, 84.2 40.0, 26.6 149.2, 146.5, 145.0, 142.9 222.1,216.5
125.5, 122.6, 121.9, 115.6, 50.8
[(n>-CsH (CH,),C 3 Hg)W(CO);), (6) 111.0,93.7, 89.5 32.9,29.6,28.7 160.8, 147.5, 127.4,127.3 223.5,215.4

124.7,120.1, 47.5

2 §(ppm) in CD,Cl,, bei +25°C (8 rel. zu Losungsmittelsignal = 53.8).

Cyclopentadienylligand einen 1,1-Dimethyl-1-indenyl-
bzw. 1,1-Dimethyl-1-fluorenylsubstituenten tragt.

2. Ergebnisse und Diskussion

2.1. Photolysereaktionen der Komplexe (n°-CsH,CMe,
C,H,)M(CO);Me (M = Mo, W), (n°-CsH,CMe,C;
H,)M(CO);Me und (n’-CsH,(CH,);C,;Hy)W(CO);
Me in Losung

Die Photolyse der Komplexe 1a,b bzw. 3a,b in Tolu-
ollésung fithrt zu den monomeren Produkten 2a,b bzw.
4a.b (Gln. (1), ).

Der zur Methanbildung bendtige Wasserstoff wird se-
lektiv von der ortho-Position des Fiinfrings des In-
denylsubstituenten bzw. der 1-Position des Fluorenyl-
substituenten abstrahiert. Molekiilmodelle zeigen, dafl
sich diese Positionen sehr dem Methylliganden nihern,
wenn der jeweilige Cyclopentadienylsubstituent um
seine -CMe,R (R = Indenyl, Fluorenyl) Achse rotiert.

Auffillig ist dabei, dall die Indenylgruppe nur iber
den Fiinfring eine ¢o-Bindung zum Metall ausbildet.

Einen ganz anderen Verlauf nimmt die Photoly-
sereaktion, wenn der Komplex n°-CsH,(CH,);-
C 3 H,W(CO);Me eingesetzt wird (Gl. (3)):
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Es erfolgt zwar ebenfalls Desalkylierung, aber als me-
tallorganisches Produkt wird ein Dimeres gebildet. Of-
fenbar bewirkt die C;-Briicke diesen unterschiedlichen
Reaktionsverlauf. Modelluntersuchungen zeigen, dafl
der Fluorenylsubstituent des Fragments (7°-CsH,-
(CH,);C;H4)W(CO); durchaus in die “Reichweite”
des Metalls gelangen kann; eine solche Annidherung
wird aber aufgrund der freien Rotations-moéglichkeit
der C-C-Bindungen um die drei Briicken-C-Atome
sehr unwahrscheinlich und das Komplexfragment
bevorzugt daher eine intermolekulare Stabilisierung in
Form einer Dimerisierung. Die Photodesalkylierung
von 5 gleicht somit der der unsubstituierten Komplexe
(n°-CsH )OM(CO);Me [5,6].

3. Spektroskopische Charakterisierung der Komplexe
2a, 2b und 6

Die Ausgangsverbindungen 1a,b, 3a,b und 5 sowie
die Produkte 4a, b wurden erst kiirzlich charakterisiert
[7,8). Alle iibrigen Komplexe wurden IR-, "H-NMR-,
BC.NMR- und massenspektroskopisch charakterisiert
(vgl. Tab. 1 und 2).
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3.1. '"H-NMR-Spektren

In den monomeren Komplexen 2a,b ist der Indenyl
substituent planar und “schneidet™ das restliche Kom-
plexfragment in zwei Spiegelbilder. Demzufolge er-
scheinen die C H,-Protonen als AA’BB’-Spinsystem
und dic beiden Mcthylsubstituenten i der Brucke
ergeben nur cin Signal. Der Indenvisubstituent zeigt
fir jede Position unterschiedlich abgeschirmte Proto-
nen; lediglich die beiden aliphatischen Protonen im
Fiinfring sind isotop.

3.2, YC-NMR-Spektren

Die "C-NMR-Spcktren liefern analoge Aussagen
wie dic '"H-NMR-Spektren. Aufgrund der Spiegelebene
in den Molekiilen von 2a. b vereinfacht sich das Spek-
trum: Die CiH -C-Atome ergeben drei Signale, wobei
das am stirksten entschirmte dem quartiren C-Atom

zuzuordnen ist. Von den drei CO-Liganden kommt das
bei hoherem Feld den beiden isotopen CO-Liganden
zu. Der asymmetrische Indenylring zeigt naturgemaill
fur jedes C-Atom ¢in separates Signal.

3.3 Molekiilstrukturen con (7 :n'-CoH,CMe ,C, H, )-
MolCO), (2a). {n :n'-C, H,CMe C HGWICO), (4b)
und [(q™-CsH (CH,),C, HL,) WICO) . J. (6)

Der monomere Komplex 2a besitzt die in Abb. |
dargestelfte Struktur. Dic Bindungsabstinde und
-winkel sind in Tab. 3 angeeeben. Der Mo-C(13)-Ab-
stand betrigl 2.20(2) A und ist deutlich kiirzer als der
Mo-CH ;-Abstand in der Ausgangsverbindung (n°-
C.H,CMe . C L HOMoCO Me (2.3101) A) 18] bzw. der
Mo - Indenyl-Abstand (2.332(7) baw, 2.375(8) A) im -
Komplex {77 »n-C.H,CMce.CoH-Mo(COY,Me 8],
Die C=C-Abstande 1m Indenyl-Fintring zeigen. dafl

TABELLE 3. Bindungsabstinde {A) und -winkel (*) fir (7]:\:77“(‘\}14(7‘N1C:(‘(;[{,')3\1'1()((‘())1 (Za) {Cent = Zeatrum des Ovelopentadienyirings)
Mo-C(1h LOR(2) Mo--((2) 2.0002)
Mo-C(3) 2.0002) Mao-C(4) 23U
Mo-C(5) 2322 Mo (6 232
Mo-C{7) 23002 Mo UK} 238
Mo-C(13) 2260 OCD-CC1y [BRAIRN
O(2)-C(2) BRIk [/ RIFTGRY} 1LY
C-C(5) 1,496 CC4y C8) | A304)
C(5)--Cl6) 1.32(%) C6)-C(7) JERIRS
C(7)--C(5) 1443 C8Y--C(9) {5
C(OH--C1) 1493 CEN-CUTT 1274
CO-C(12) 1.33(2) CO2y o 1A%
Car2)-C20) 1.50¢02) COL3- el Paw )
CC4)-Cl15) 1. 47(3) CO15)-Cllo) RIS
CUI5)-C20) 1.4143) CO,M-CE 7 137
CU7-C018) 1.3703) COR)» CUw ISR
C9Y-C2m 1373 Cent Mo A

CDH-Mo-C(2)
C)~Mo-C(3)

hERICY
103.2(9)

C(2)-Mo-C(13) 72000
Mo-C(1)-O(1) 1772
Mo-C(3)-O(3) 172
C(4)--C(5)--Cey) 1072y
CLO-C(T)-C(8) T2y
CE-CE~CY) 127(2)
CEE)=CO)--C1m P12(2
COOM-C9)-Ce1 1) LI
COM=-CN-C12) 1Hoch
C9)-CU12)-C(13) 12202
CU3)-C2)~C20) T
Mo-C(13)-C(1h 1330
CUD-CO - CeEs) HEREN
CUH-COS)-C2Mm H )
CUS5)-C1e)-Ctin 12402)
CUD-CUI8)-C(19) 122(2)
Ca2)-Cem-cas 106(2)
CO5)-CRM-C19) 12002)
Cent-Mo-(12) 1306

Cent-Mo-C(13)

H4h

COI-Mo-C(3)

TN

CD--Mao - (13} I3
C(3)-Mo-C(13) TTRT
Mo-C{2-O(2) 1752
CL-CE- Oy 7
CONY-Co)- (7 iy
C-CER- (T 1402
CON=-CR--C(N 20
C8- - HEV R
CR)-CO-CL 106013
CUOD-C)-Crn PHH
CEN-CU2-Ce2 P27
Mo CO2-C(EnD PHOC
CU-CU3y-Ceeyy 7
CO4)-CU-CUs) L3
COO-CUR-C0M LIS
CUO-CUD-CU® T
CUR-CLN-CL2UY FEG( D)
CUHL-CRM-CH PR

Cent-Mao-C11)
Cent-Ma-C(3)
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Abb. 1. orTer-Darstellung eines Molekiils von (ns:nI-C5H4CMeZ-
CyHIMo(CO), (2a).

die Doppelbindung eindeutig zwischen C(12) und C(13)
lokalisiert ist (1.37(3) A).

Der Winkel am Brickenkopf-C-Atom (XC(8)—
C(9)-C(12) = 106(1)°) ist etwas kleiner als der
entsprechende Winkel in der Ausgangsverbindung (n°-
Cs;H ,CMe,CyH ;) )Mo(CO);Me (108.5(4)°).

Die Struktur des Komplexes (n°: n'-CsH ,CMe,C -
HW(CO), ist in Abb. 2 abgebildet. Die Bindungsab-
stande und -winkel sind aus Tabelle 4 ersichtlich. Der
W-C(14)-Abstand von 2.29(1) A ist hier deutlich grofer
als der entsprechende Metall-C-Abstand von 2a
(2.20(2) A) und erreicht fast die Linge der W-CH ;-
Bindung in (7°-CsH,CMe,C4H,)W(CO);Me (2.31(2)
A) [8]. Der Winkel am Briicken-C-Atom C(12)-C(9)—

O
Abb. 2. ortep-Darstellung eines Molekils von (nszn]—C5H4CMez—
C;HIW(CO); (4b).

C(8) betragt 108.1(8)° und ist etwas groBer als der
analoge Winkel im Komplex (7°-CsH,CMe,C ;H,)-
W(CO);Me (107.6(4) A). Offenbar ist die Linge der
W-C(14)-Bindung mitbestimmend fiir die GroBe dieses
Winkels.

Der Zweikernkomplex 6 besitzt eine ‘“langge-
streckte” Struktur (Abb. 3), die dadurch mitverursacht
wird, dal} die (CH,);-Kette die C;H ,-Ringe und die
C;H-Substituenten auf maximalem Abstand hilt. Die
Bindungsabstinde und -winkel sind in Tabelle 5
aufgefuhrt. Der W-W-Abstand betriagt 3.2257(6) A
und ist nur geringfugig grofer als der W-W-Abstand
der Stammverbindung [(n°-CsH)W(CO),1, (3.222(1)
A) [9]. Alle anderen Bindungslingen und -winkel liegen
im erwarteten Bereich.

Abb. 3. orTeP-Darstellung eines Molekiils von [(n°-CsH (CH,);C s Hy)W(CO);], (6).
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4. Experimenteller Teil

Alle Arbeiten wurden routinemif3ig unter Schutz-
gasatmosphire und mit wasserfreien und frisch destil-
lierten Losungsmitteln durchgefiihrt.

Die Darstellung der Ausgangsverbindungen (7°-
C.H,CMe,RIM(CO;Me (R =CyH,, C;H,; M=
Mo, W) und (5*-C H (CH,);C,;H)W(CO);Me und
des Komplexes (n°: 7'-CsH,CMe,C ;HOIW(CO),
wurde erst kurzlich beschrieben [&].

4.1. Darstellung der monomeren Komplexe (n°:n'-
CH,CMe,C,H, IMo(CO); (2a) und (n’:m'-CsH,C-
Me,C, H)W(CO), (2b)

Allgemeine Vorschrift: 1 mmol des jeweiligen Iso-
merengemisches der Komplexe (7°-C<H -CMe,C,-
HOM(CO);Me (M = Mo, W) wird in 200 ml Toluol
gelost. Die gelbe Losung wird bei 153°C 1 h lang be-
strahlt (Hanovia L450W). Die orangebraune Reaktions-
losung wird dann zur Trockne gcbracht und der
Riickstand mit ciner Mischung aus Pentan/ Toluol

TABELLE 4. Bindungsabstiinde (A) und -winkel (°) fiir (5°: n'-CsH ,CMe,C ;H W(CO), (4b) (Cent = Zentrum des Cyclopentadienylrings)

wW-C(1) 1.96(1)
W-C(3) 1.99(1)
W-C(5) 23000
W-C(7) 2.34(1)
W-C(14) 2.29(1)
0O2)-C(2) 1L17(1)
C(4)-C(5) 1.42(2)
C(5)-C(6) 141(2)
C(7)-C(8) 1.40(1)
C(H-Cm 1.52(1)
C(9)-C(12) 1.57(1)
C(12)-C(24) 1.52(2)
C(13)-C(18) 1.42(1)
C(15)-C(16) 1.38(2)
C(17)-C(18) 1.40(2)
C(19)-C20) 1.37(1)
C(20)-C(21) 1.3%(2)
CQ2)-C(23) 1.40(2)
Cent-W 1.99
C(1H)-W-C(2) 110.9(5)
C(2)-W-C(3) 80.4(5)
CQQ)-W-C(14) 71.8(3)
W-C(1)-O(1) 176(1)
W-C(3)-0O(3) 176(1)
C(4)-C(5)-C(6) L07(1)
C(6)-C(N-C(8) 1O8(1)
C(4)-C(8)-C(9) 125.6(9)
C(8)-C(9)-C(10) 110.9(8)
C10)-C(9)-C(11) 109(1)
C(10)-C(9)-C(12) 111.4(8)
C(9)-C(12)-C(13) 113.1(8)
C(13)-C(12)-C24) 102.6(8)
C(12)-C(13)-C(18) 108.5(8)
W-C(14)-C(13) 122.0¢8)
C(13)-CH-C(15) 116(1)
C(15)-C6)-CX(17) 1201
C(13)-C(18)-C(17) 121.1(9)
C(17)-C(18)-C(19) 128.9(9)
C8)-C(19)-C(24) 107.9(9)
C(19)-CQ20M)-C(21) 118
C(Q21)-C(22)-C(23) 121(hH
C(12)-C24)-C(19) LI
C(19)-C(24)-C(23) 118(1)
Cent-W-C(2) 127.0
Cent-W-C(14) 115.2

W--C(2) 1.97(D)
W-C(4) 2.32(h
W-C(6) 2.32(D)
W-C(8) 2.362(9)
Oo-C(1) L16CD
O3)-C(3) LD
C-C(®) LD
C(6)-C(7) 1412
C8)-C(9) LS
CO-C1 ) L3
CI2-C(13) [IRRIE !
CU3)-C1 1.39(2)
C(1)-CU5 392
C(16)-C(17) 1.ARY
CU18)-Cm 1.46(2)
CUN-C2H 1.40(2)
C2H-C(2) 139
C23)-CCH 1412
C(1)-W-C(3) TR
C(H-W-C(14) 73.9(4)
C(3)-W-C(14) 129.4(5%)
W-C(2)-O(2) 1781y
CH)-CH-CB) 108(1)
C5)-C(o)-C(T) 109(H
C(4)-C(8)-C(T) 107.4(9)
CN-C(8)-C(9) 126.7(9)
C(8)-C(-C11) 105.3(8)
C(8)-C(N-C(12) LO8.1(8)
C1H-CM-C12) 1HEX8)
C()-C12)-C(24) 116.8(9)
CUI2)-C13)-C1d) 13040
C1H-CI3)-C1RY 1210
W-C(1H-C(15) 12219
CUI)-CUD-C16) 1241
Cl1L6)-C(IN-C(1R) T18(1H)
CUH-CAR-COY [10.0(9)
CU8)-C19)-C2N 129(1)
CCOH-CUY-C2H 123D
CRM-C2DH-C22) 12001
CR2D)-C23)-C2H) 119¢1)
CUD-CRH-C23) 131(1)
Cent-W-C(1} 121.7
Cent-W-(C(3) 1154




H.G. Alt et al. / Photolysereaktionen von Cyclopentadienyl-tricarbonylmethylkomplexen des Molybdéns und Wolframs 171

(30/1) gelost. Bei der anschlieBenden Saulenchroma-
tographie iiber Kieselgel bei —20°C kann mit einer
Mischung aus Pentan / Toluol (5/1) eine rote Fraktion
eluiert werden, die den gewiinschten Komplex 2a bzw.
2b enthilt. Zum Kristallisieren der Produkte eignet
sich eine Mischung aus Methylenchlorid und Hexan.

4.2. Darstellung von [(n>-C5H,(CH,);C,;H,)W(CO),],
(6)

0.60 g (1.09 mmol) (1°-CsH (CH,);C;H4)W(CO),-
Me werden in 200 ml Toluol gelost. Die gelbe Losung
verfarbt sich bei der Bestrahlung mit UV-Licht im
Verlauf von 2 h nach rot. Die Reaktionslosung wird

auf eine mit Kieselgel/ Pentan praparierte Chro-
matographiersiule gegeben. Das Produkt 6 kann mit
Toluol als rote Fraktion eluiert werden. Zur Feinreini-
gung wird das Produkt aus einem Hexan/Methylen-
chlorid-Gemisch (5 /1) kristallisiert.

4.3. Rontgenkristallographie

In Tab. 6 sind fur die Komplexe 2a, 4b und 6 die
Kristalldaten, die Intensitdtsmessungen und die Daten
zur Strukturverfeinerung zusammengefaBt.

Die Rontgenmessungen erfolgten mit Mo-Ka-
Strahlung (A 0.71073 A) bei 18°C auf einem Enraf-
Nonius CAD-4-Diffraktometer mit Graphitmonochro-

TABELLE 5. Bindungsabstinde (A) und -winkel () fiir [(5°-CsH (CH,);C;HoW(CO);], (6) (Cent = Zentrum des Cyclopentadienylrings)

W-Wa 3.2257(6)
W-C(2) 1.943(9)
W-C(4) 2.365(8)
W-C(6) 2.353(8)
w-C(8) 2.3297)
0(2)-C(2) 1.163(9)
C(4)-C(5) 1.41(1)
C(5)-C(6) 1.38(1)
C(N-C(®) 1.43(1)
C(9)-C(10) 1.54(1)
C(1D-C(12) 1.54(1)
C(12)-C24) 1.51(1)
C(13)-C(18) 1.39(1)
C(15)-C(16) 1.38(2)
C(17)-C18) 1.38(1)
C(19)-C(20) 1.39(1)
CQ0)-C(21) 1.35(2)
C(22)-C(23) 1.37(2)
Cent-W 2.01
Wa-W-C(1) 71.2(3)
C(1)-W-C(2) 78.4(3)
C(D)-W-C(3) 105.6(3)
W-C(1)-0(1) 174.0(7)
W-C(3)-0(3) 174.6(6)
C(4)-C(5)-C(6) 109.3(8)
C(6)-C(N-C(®B) 107.7(8)
C(4)-C(®)-C(9) 128.2(9)
C(8)-C(9)-C(10) 112.5(7)
C(10)-C(1D-C(12) 112.5(7)
C(11)-C(12)-C(24) 115.27)
C(12)-C(13)-C(14) 129.3(9)
C(14)-C(13)-C(18) 121(1)
C(14)-C(15)-C(16) 119(1)
C(16)-C(17-C(18) 119(1)
C(13)-C(18)-C(19) 110.1(9)
C(18)-C(19)-C(20) 133(1)
CQ0)~(C(19)-C(24) 120(1)
CR0)-C1-C(222) 123(2)
C(22)-C(23)-C(24) 118(1)
C(12)-C(24)-C(23) 129(1)
Cent—-W-Wa 116.8
Cent-W-C(2) 113.9

wW-C(1) 1.939(9)
w-C(3) 1.966(9)
W-C(5) 2.367(8)
wW-C(7) 2.315(8)
om-1) 1.182(9)
0(3)-C(3) 1.167(9)
C(4)-C(8) 1.43(1)
C(6)-C(7) 1.42(1)
C(8)-C(®) 1.51(1)
C(10)-C(11) 1.54(1)
C(12)-C(13) 1.51(1)
C(13)-C(14) 1.35(1)
C(14)-C(15) 1.38(1)
c(16)-C(17) 1.36(2)
C(18)-C(19) 1.47(1)
C(19)-C(24) 1.40(1)
C(21)-C(22) 1.35(2)
C(23)-C(24) 1.39(1)
Wa-W-C(2) 129.3(2)
Wa-W-C(3) 72.1(2)
C(2)-W-C(3) 78.6(4)
W-C(2)-0(2) 177.0(8)
C(5)-C(4)-C(8) 108.1(9)
C(5)-C(6)-C(7) 108.4(8)
C(4)-C@)-C(N) 106.5(8)
C(N-C(8)-C(9) 124.6(8)
C(9)-C(10)-C1 1D 112.1(7)
C(11)-C(12)-C(13) 116.2(8)
C(13)-C(12)-C(24) 102.3(7)
C(12)-C(13)-C(18) 109.5(9)
C(13)-C(14)-C(15) 120(1)
C(15)-C(16)-C(17) 122(1)
C(13)-C(18)-C(17) 120(1)
C(17)-C(18)-C(19) 130(1)
C(18)-C(19)-C(24) 106.7(9)
C(19)-C(20)-C(21) 118(1)
C(21)-C(22)-C(23) 121(2)
C(12)-C(24)-C(19) 111.2(9)
C(19)-C(24)-C(23) 120(1)
Cent-W-C(1) 127.8
Cent-W-C(3) 126.4
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TABELLE 6. Kristalldaten und Zusammenfassung der Intensititsmessungen und der Strukturverfeinerung

CapH <O Mo - 0.5C,

CoyH xOW C 4 H 3, O W,
(4b) (6)

(2a)

Farbe und Gestalt des Kristalls orange, parailele Rohren
Molmasse 445,35
Raumgruppe ri
Zellkonstanten

a(A) 9.923(8)

b (A) 10.307(4)

¢ (A) 10.577(4)

a (%) 85.46(3)

B 73.65(5)

y ) 76.14(5)
Zellvolumen (A%) 1008
Molekiile pro Elementarzelle 2
Die (gem™) 147
Hper (em 1) 6.63

015 % 0.23 > (135
0804 0.35tan 9

Max. Kristallabmessungen (mm)
Scan Weite

Standard Reflexe
Standard-Abweichung
Gemessene Reflexe

Bereich von f1, k. {

Beobachtete Reflexe [ F, = So(F)] 1409

Anzahl der variierten Parameter 239

Gewichte [or(F)7 + 0D.0004(F, 2]
GOF (.88

R=CIIFA—=IF ) /LHF, | 0.077

R, 0.083

Maximum der Restelektronendichte 0.8

(e” A

gelb, keilférmig violett. parallele Réhren

538.26 1078.53

e 2
17.010(9) PR.O349)
11.094(3) 8.432(D)
1435004 25.9019)

134.25(5) 107.037)

1939.7 RUAR]

4 4

1.84 1.1

63.2 62.1

(.05 < 0.25 X 0.28 .23 x0.25 x0.28

0.80 + (.35 tan ¢ (.80 -+ 0.35 tan ¢

K04, 060, (06 600, 060, 0. 0. 18

+3.5% + 1.5

1849 3829

+ 200+ 13, 4+ 17 + 220+ 10, +30
(auBer h + Kk = 2a -+ 1} (auBerh + K= 2u+ 1)
{563 2202

257 253

[ (F )+ 0.0004(F )} [ (F )7 4+ (L0004 )7
0.82 0.50

0.024 (1.030

0.030 (0.028. 0.030 (.033

fur inverse Konfig.)

4 1.0 tin der Nihe von W)

mator. Intensitdtsdaten: /26 MeBbetrieb; 2 < 26 <
50°. Beniitztes Computerprogramm: suerx [10]. Losung
der Struktur: suerxs [11]. Die Position der Wasser-
stoffatome wurden in berechneten Lagen, (.93 A vom
gebundenen C-Atom angenommen (B 5.3 A%). Dic
Verfeinerung der Nichtwasserstoffatome mit anisotro-
pen Temperaturfaktoren lieferte die endgiiltigen Werte
fur R und R, (siche Tab. 6). Weitere Einzelheiten zur
Strukturbestimmung kénnen beim Fachinformations-
zentrum Karlsruhe, Gesellschaft fur wissenschaftlich-
technische Information mbH, W-7514 Eggenstein-
Leopoldshafen 2, unter Angabe der Hinterlegungs-
nummer CSD-56791, der Autoren und des Zeit-
schriftenzitats angefordert werden.
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