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Abstract 

The reaction of 2-cyclopentadienyl-2_indenylpropane, C,H,CMezC,H,, with one equivalent of BuLi gives the anion 

[C,H,CMe&I,H,]-, that can be reacted with (n5-C,H,)ZrCls to afford the metallocene dichloride (n5-C,H,)(n’- 

C,H,CMe,C,H,)ZrClz (la). Reduction of la with sodium sand in the presence of PMe, yields the P-olefin complex (n’- 

C,H,X$: n2-CSH,CMe,C,H,)Zr(PMe,) (2). In the presence of the isonitrile CN’Bu the reduction affords the corresponding 

complex (n5-CsHsXn5 : n*-CsH,CMe,C,H,)Zr(CN’Bu) (3). The reaction of 2 with HCI gas proceeds cia an oxidative addition 

reaction to form (n5-C,HsXq5: nl-CsH,CMe,C,Hs)ZrCl (4) and (~s-C,H,X~5-C,H,CMe2C~H~)ZrCI, (5). All products were 
characterized by ‘H and 13C NMR spectroscopy, and 2 also by an X-ray diffraction study. 

Zusammenfassung 

Die Umsetzung von 2-Cyclopentadienyl-2-indenylpropan, C,H,CMe,C,H,, mit einem Equivalent BuLi liefert das Anion 

[C,H,CMe2C,H,]-, das mit (ns-C,H,)ZrCls zum Metallocendichloridkomplex (9”-C,HSXq5-C5H4CMe2C9H7)ZrC12 (la) 
reagiert. Die Reduktion von la mit Natriumstaub in Gegenwart von PMe, ergibt den a-Olefinkomplex (n5-CsHs)(n5 : v’- 
CsH,CMe,C,H,)Zr(PMe,) (2). In Gegenwart des Isonitrils CN’Bu entsteht bei der Reduktion der analoge Komplex (.r1’- 
C,H,)($: ~2-C5H,CMe,C,H,)Zr(CN’Bu) (3). Die Umsetzung von 2 mit HCl-Gas verlauft unter oxidativer Addition und 

Bildung von (n5-C,H,Xn’: n’-CsH,CMe,C,H,)ZrC1(4) bzw. (n”-CsHsXnS-CSH,CMe2C,H,)ZrC12 (5). Alle Produkte wurden 

‘H- und ‘“C-NMR-spektroskopisch charakterisiert. Von 2 konnte eine Molekiilstruktur erhalten werden. 

1. Einleitung 

Ansa-Metallocenkomplexe des Zirkoniums und 
Hafniums spielen als Katalysatorvorstufen bei der ho- 
mogenen Olefinpolymerisation eine Schliisselrolle (vgl. 
[l-lo]). Substituenten am aromatisierten Fiinfring sind 
dabei fur die Symmetrie-Eigenschaften des jeweiligen 
Komplexes und somit fiir die Stereospezifitat von Poly- 
merisationsreaktionen von entscheidender Bedeutung. 

Correspondence to: Prof. Dr. H.G. Alt or Dr. U. Thewalt. 

Vor diesem Hintergrund haben wir den Komplex (q5- 
C,H,X$-C,H,CMe,C,H,)ZrCl~ synthetisiert, der 
einen Olefin-funktionalisierten Cyclopentadienylligan- 
den aufweist, und haben diesen mit verschiedenen 
Substraten umgesetzt. 

2. Ergebnisse und Diskussion 

2.1. Synthese des Isomerengemisches von (v~-C~H~)(IJ~- 
C, H,CMe,C, H,)ZrCl, (la,b) 

Die monofunktionalisierten Metallocenkomplexe la 
und lb entstehen, wenn ein Isomerengemisch von 
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C,H,CMe2C,H, mit einem Equivalent BuLi umge- 
setzt wird und die dann entstandencn Monoanioncn a 
und b mit ,je cincm Equivalent tqi-CiHi)ZrCI 1 ZUI 
Reaktion gebracht werdcn: 

(la) (lb) 

Das Produktgemisch von la,b kann durch fraktionierte 
Kristallisation aus Chloroform separiert wcrden. 

Die Stammverbindung von la, ($-CiH5)LZrC12, 
bildet bei der Reduktion in Gegenwart von PMe, den 
Bis(trimethylphosphan)-Komplex (n5-C,H,),Zr- 
(PMe,12 [11,12]. Dieser reagiert mit Olcfintn, wie z.B. 
Ethylen, zum Monosubstitutionsprodukt (q5-CiH5),- 
Zr(olefin)(PMe,) [13]. Bei der Reduktion v;on la mit 
Natriumstaub in Gegcnwart van PMc, cntstcht dcr 
Trimethylphosphan-Olefinkomplcx 2: 

-I\ Q :,’ - 

\ 
,zrp, \A 

0 0 Cl 

(la) (2) 

Bei der Reduktion des Zr’“-Komplexes la geiingt also 
eine intramolekulare Stabilisierung des entstehenden 
Metallocenfragments durch die Olefinfunktion des Cy- 
clopentadienylsubstituenten und durch das Trimethyl- 
phosphan. 

In analoger Wcise fiihrt die Reduktion von la in 
Gcgenwart von C’N ‘Bu zum lsonitrilkomplex 3. 

i7 

(3) 

Vermutlich tritt bei dieser Reaktion als Zwischen- 
produkt (n5-C,HHXni: 771-CiH,C’Mc,C,,H,)Zr(THF) 
auf (vgl. [ 141). 

Wir hatten bercits friiher gezeigt. daB bci der Rc- 
duktion van Zirkonocendichlorid nehen Trimethyl- 
phosphan such Isonitrile schr gut gceignet sind. das 
cntstehendc hochreaktive Metallocen zu stabilisieren 
[15,lh]. 

Der Olcfinkomplcx 2 rcagiert in Losung mit HCI- 
Gas unter f’rot(~nierung der Doppelbindung im In- 
deny]-Fiinfring zum Alkylkomplcx 4. Dicser kann 
isolicrt und charaktcrtsiert warden. 

(5) 

Bei Zugabe eines weiteren Equivalents von HCI 
entsteht dcr Komplex 5. Line derartige oxidative Addi- 
tionsrcaktion ist such beim Ethylcnkomplex (vi- 
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Ahh. I. C,H-korreliertea NMR-Spektrum van 3. 

C,H,),Zr(C2H4XPMe3) beobachtet worden, der mit 
HCI-Gas den Ethylkomplex (r15-CiH~),Zr(C2Hs)(CI) I 
bildet [ 171. 

Im Gegensatz zu 2 reprgsentiert 4 formal cinen 

Die Folgereaktion von 4 zu 5 ist typisch fiir Metall- 
Alkylkomplexe. In diesem Fall kann das zu erwartende 
“Alkan” intramolekular fixiert werdcn. 

1fSElektronenkomplex. Dieser ist trotz Wasscrstoff in 2.4. NMR-spek troskopisdw C‘}?arukteri,Fierrlrl~ der IGm - 

der P-Position kinetisch stabil. Offenbar ist der T- plexe 1-S 
Donoreffekt des Chloroliganden ausschlaggebend fiir In den Komplexen 1-5 kann der Indenyl-Fiinfring 

dieses Verhaiten. unkoordiniert vorliegen (la), fiber die Doppelbindung 

TAE%ELLE 2. ‘3C-NMR-Daten der Komplexe 1-S 

Komplex G(CMe-,) ;Inderc cS-Wertr 

la 
(in CD,CI ,) 

2 

(in C,D,) 

3 
(in Told,) 

4 

(in C,D,) 

fin C,D,) 

14,6. 27,2/3x5 143.7. I42 ?, Ii?.?. 117.5. 117 I 

125.0. 114.7, 1’1.2 h-t.1 

4.3.6. 31..3,/28.5 145.7, 143.2. 13>.n, 115.0. 1IV.X PMe,: 17.0 (cl) ,’ 

1 IY.(l. 71.2. 52.7 (ii) [4.4j. 51.5 (cl) [‘)I>] [I(PC) = 15.5 H7] 

4.i.h. 31.0/28.0 144.4. 132.3, 176.0 (2(“sI. ILO. ’ Hu: lth3. 50.9 
I I6.h. 77.x. 57 3. 53.1 30.4 

42.6. 29. I /22. I IIR.Y. 147.9. 13.3” 117.h. 134.1 

123.h. 78.7. 75.0. 46 3 

30.6. .3x9/24.2 144.1. 141.6, 127.2, IX?.. 125.6 

1745 - 3 .iY.O. .\I.?. 78.2 

” “P-NMR: 6 = 6.0 ppm (rel. ext. H ,PO,/DLOI 
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als n-Ligand an das Metal1 koordiniert sein (2, 3), als 
monohydrierter Ring ql-gebunden fungieren (4) oder 
als dihydrierter Ring (5) vorliegen. Diese unter- 
schiedlichen Besonderheiten spiegeln sich in den ‘H- 
und 13C-NMR-Spektren wider. 

2.4.1. ‘H-NMR-Spektren 

In allen untersuchten Komplexverbindungen zeigt 
der C,H,-Ring aufgrund der asymmetrischen Indenyl- 

gruppe vier unterschiedlich abgeschirmte Protonen. 
Wegen dieser Asymmetrie erfahren such die beiden 
Methylsubstituenten in der CMe,-Briicke eine unter- 
schiedliche Abschirmung. Dieser Effekt wird beson- 
ders im Komplex 4 sichtbar, in dem ein Methylsub- 
stituent aufgrund der abschirmenden Wirkung des In- 
denyl-Sechsring-T-Systems deutlich nach hohem Feld 
(6 = 0.62 ppm) verschoben wird. 

In den r-Komplexen 2 und 3 kiinnen die chemi- 
schen Verschiebungen der olefinischen Protonen an- 
hand ihrer Kopplungsmuster problemlos zugeordnet 
werden (vgl. Abb. 1). Im Komplex 2 wird die Zuord- 
nung durch zwei unterschiedlich grorje 31P-‘H-Kopp- 
lungen (“cis” und “trans”) bestatigt. 

2.4.2. 13C-NMR-Spektren 
Die i3C-NMR-Spektren besttitigen die ‘H-NMR- 

Befunde: Fur jedes C-Atom in den Komplexen 1-5 
wird ein eigenes Signal beobachtet. Die unterschiedlich 
starke Abschirmung der Methylsubstituenten in der 
CMe,-Briicke schlagt sich wiederum im Komplex 4 
deutlich nieder. Die Zuordnung der “olefinischen” C- 
Atome im Komplex 2 gelingt aufgrund der beobachte- 
ten J(PC)-Kopplungen. Im Gegensatz zum Komplex 
($-C,H,),Zr(C2H,)(PMe3) mit einer chemischen 

Abb. 2. Molekiilstruktur von 2. 

TABELLE 3. Ausgewahlte Abstande (A) und Winkelp) fir 2 a 

Zr-P 

Zr-C(3) 
Zr-C(4) 
Zr-C(21) 
Zr-C(22) 

Zr-C(23) 
Zr-C(24) 
Zr-C(25) 

Zr-C(41) 

Zr-C(42) 
Zr-C(43) 
Zr-C(44) 

Zr-C(45) 
Zr-Z(21) 
Zr-Z(41) 
C(3)-Zr-C(4) 
P-Zr-C(3) 

P-Zr-C(4) 
Zr(21)-Zr-Z(41) 
Zr-C(3)-C(4) 
Zr-C(3)-C(2) 
Zr-C(4)-C(3) 
Zr-C(4)-C(5) 

H(3)-C(3)-C(2) 
H(3)-C(3)-C(4) 
H(3)-C(3)-Zr 

2.702(2) 
2.324(6) 
2.391(6) 

2.460(6) 
2.473(5) 

2.520(6) 
2.519(6) 
2.4X4(6) 

2.530(7) 

2.501(7) 
2.488(7) 
2.491(7) 

2.537(7) 
2.19 
2.22 

36.9(2) 
114.8(l) 

78.1(l) 
132.2 

74.0(3) 

117.1(4) 
69.1(3) 

122.8(4) 

125.5 
115.2 

106.4 

P-C(51) 
P-C(52) 

P-C(53) 

C(l)-C(2) 
C(l)-C(21) 
C(l)-cc311 
C(l)-Cc321 
C(2)-C(3) 

CO-C(6) 
CO-C(4) 
C(3)-H(3) 
(X4)-H(4) 
C(4)-C(5) 
W-C(6) 
C(6)-C(2) 
H(4)-C(4)bCW 
H(4)-C(4)-C(3) 
H(4)-C(4)-Zr 

Ccwz(l)-C(21) 
C(l)-C(2)-C(3) 
cU-c(2)-c(6) 
C(2)-C(3)-C(4) 
C(3)-C(4)-C(5) 
Zr-P-C(51) 

Zr-P-C(52) 
Zr-P-C(53) 

1.828(a) 
1.819(7) 

1.825(7) 
1.55(l) 
1.53(l) 
1.52(l) 
1.52(l) 
1.540) 
1.50(l) 

1.490) 
1.01 
1.03 

1.46(l) 
1.41(l) 
1.50(l) 

109.0 

121.8 

121.0 
107.1(5) 
109.8(5) 

117.5(5) 
107.4(5) 
107.3(5) 

117.3(2) 
117.9(2) 

116.6(2) 

a Z(21) und Z(41) sind die Zentren der C(21) und C(41) enthal- 
tenden Cp-Ringe. 

Verschiebung von S(C,H,) = 17.3 [15.7] und 17.1 ppm 
[3.3] (in Toluol-d,) [13] findet man im Komplex 2 die 
“olefinischen” C-Atome bei niedrigerem Feld (6 52.7 
[4.4] und 51.5 ppm [9.61 in Benzol-d,). Nahezu im 
selben Bereich wie von 2 werden such die 
“olefinischen” C-Atome von 3 registriert. Die Zuord- 

nung der anderen C-Atome geht aus dem C,H-kor- 
relierten Spektrum von 3 hervor. 

2.5. Molekiilstruktur van (q5-C,H,)(q5 : q2-C5Hq- 
CMe,C, H,)Zr(PMe,) (2) 

Der Komplex 2 besitzt die in Abb. 2 dargestellte 
Struktur. 

Auffallend ist die Orientierung der olefinischen 
C-C-Achse (C3-C4): Sie liegt in der Ebene, die das 
(C,H,)(C,H,)Zr-Fragment “halbiert”. Ganz ahnliche 
Befunde sind von der Molekiilstruktur von (v5- 
C,H,),Zr(C,H,)(PMe,) [13] und anderen Zirkono- 
ten-Olefinkomplexen [18-221 bekannt. 

Diese Vorzugsorientierung des Olefins in solchen 
Metallocenkomplexen wird von der Symmetrie der Hy- 
bridorbitale des Zirkoniums vorgegeben und ist fur die 
homogene stereoselektive Propylenpolymerisation mit 
Hilfe von Metallocenkomplexkationen von aus- 
schlaggebender Bedeutung (vgl. [23]). 

Die Atomabstande (vgl. Tab. 3) Zr-C3 (2.324(6) A) 
sind mit den entsprechenden Zr-C-Abstanden im 
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Komplexo(r/5-CsHs)2Zr(C2H4)(PMe3) (2.334(8) bzw. 
2.373(8) A) vergleichbar, wobei die geringfugigen Un- 
terschiede wahrscheinlich auf die starre Einbindung 
des Olefinliganden in dem Metallocenophankomplex 2 
zurfickzuffihren sein dfirften. Die stark aufgeweitete 
"Olefin"-Bindung C3-C4 (1.49(1) A) in 2 spricht ffir 
eine ausgepr~igte Metallacyclopropan-Grenzstruktur. 

3. Experimenteller Teil 

Alle Umsetzungen wurden unter Argon mit frisch 
destillierten und wasserfreien L6sungsmitteln durch- 
gefiihrt. Zur NMR-spektroskopischen Charakter- 
isierung der Produkte wurden die Ger~ite Jeol FX 90Q, 
Bruker AC 300 und AM 500 eingesetzt. Ausbeuten, 
Schmelzpunkte und Zersetzungspunkte der Produkte 
sind in Tab. 1 aufgeffihrt. 

3.1. Darstellung yon (rl5-CsHs)2(T15-CsH4CMe2CgH7)- 
ZrCl 2 (la) 

13.38 g (60.2 mmol) des Isomerengemisches von 
CsHsCMe2C9H 7 werden in 200 ml Tetrahydrofuran 
gel6st. Zur L6sung werden bei 0°C 60.2 mmol BuLi, 
gel6st in Hexan, getropft. Unter Butanentwicklung 
entsteht dabei das Monoanion-Gemisch von [CsH 4- 
CMeEC9H7]- (a,b). Nach drei Stunden werden 15.82 g 
(60.2 mmol) (~T5-CsH5)ZrC13 in einer Portion zur 
gekfihlten L6sung gegeben. Die rotbraune L6sung 
verf'~irbt sich dabei innerhalb weniger Minuten nach 
gelb. Nach 30 Minuten wird das L6sungsmittel unter 
vermindertem Druck (10 -2 Torr) abgezogen. Der gelbe 
Rfickstand wird mit Methylenchlorid extrahiert und die 
L6sung fiber wasserfreies Natriumsulfat filtriert. Nach 
dem Abziehen des L6sungsmittels verbleibt das Iso- 
merengemisch yon la und lb. Zur Darstellung von 
reinem la wird das Isomerengemisch in einer Soxhlet- 
Apparatur mit 150 ml Chloroform vier Stunden lang 
extrahiert. Dann wird die L6sung auf 80 ml eingeengt 
und auf 0°C abgekfihlt. Dabei fiillt das Produkt la  in 
reiner Form aus und wird nach dem Abfiltrieren im 
Hochvakuum getrocknet. 

Pentan gegeben. Aus diesem Gemisch kristallisieren 
bei -78°C orange Kristalle, die nach dem Abfiltrieren 
im Hochvakuum getrocknet werden. 2, gef.: C 65.88, H 
6.85. C25Ha1PZr (453.72) her.: C 66.18, H 6.89%. 

3.3. Darstellung yon (~75-CsH5)(~15 : *12-C5H4CMe2 - 
C9H7)Zr(CNtBu) (3) 

0.76 g (1.7 mmol) la  und 0.78 g (3.4 retool) Natrium- 
staub werden in 100 ml Tetrahydrofuran suspendiert. 
Nach einstfindigem Rfihren hat sich die ursprfinglich 
orange Mischung braun gef~irbt. Das Reaktionsgemisch 
wird filtriert, das Filtrat auf -78°C abgekfihlt und mit 
383 I~1 (3.40 mmol) CNtBu zur Reaktion gebraeht. 
Dann wird die L6sung allm~ihlich auf Raumtemperatur 
erw~irmt. Nach etwa sieben Stunden liegt eine orange- 
rote I_6sung vor. Das Solvens wird nun unter vermin- 
dertem Druck (10 -2 Torr) abgezogen und der 
Rfickstand wird mit 70 ml Toluol extrahiert. Dann wird 
die L6sung auf 60 ml eingeengt. Nach Zugabe von 10 
ml Pentan kristallisiert 3 bei -78°C in Form roter 
Kristalle und kann v o n d e r  Mutterlauge abgetrennt 
und getrocknet werden. 3, gef.: C 69.79, H 6.69, N 2.95. 
CEvH31NZr (460.78) ber.: C 70.38, H 6.78, N 3.04%. 

3.4. Umsetzung yon 2 mit HCl-Gas. Darstellung yon 
(~75-C5H5)(~15 : ~ql-C5H4CMe2C9Hs)Zr(Cl) (4) und 
(rls-CsHs)(•5-C5H4CMe2C9H9)ZrCI2 (5) 

0.31 g (0.68 mmol) 3 werden in 30 ml Tetrahydrofu- 
ran gel6st. Die L6sung wird bei - 78°C mit 15 ml (0.68 
mmol) HCI-Gas umgesetzt. Beim anschlieBenden 
Erw~irmen der I_6sung auf Raumtemperatur ~indert 
sich die orange Farbe nach hellgelb. Zur Darstellung 
von 4 wird das L6sungsmittel unter vermindertem 
Druck (10 -2 Torr) abgezogen und der Rfickstand wird 
mit 50 ml Toluol extrahiert. Das Produkt kristallisiert 
aus der auf 40 ml eingeengten L6sung bei -78°C und 
kann dann abgetrennt und getrocknet werden. Zur 
Darstellung von 5 wird analog verfahren: Es werden 
allerdings zwei Equivalente HCI-Gas zur Umsetzung 
ben6tigt. Die Aufarbeitung des Ansatzes erfolgt analog 
wie bei 4. 

3.2. Darstellung yon (~lS-C5Hs)(~75:~72-C5H4CMe2 - 
C9H7)Zr(PMe 3) (2) 

0.42 g (0.93 mmol) la  und 0.43 g (18.6 mmol) Natri- 
umstaub werden in 100 ml Tetrahydrofuran sus- 
pendiert und anschlieBend werden sofort 0.45 ml (4.65 
mmol) Trimethylphosphan zur Reaktionsmischung 
gegeben. Nach dreistfindigem Rfihren bei Raumtem- 
peratur wird das L6sungsmittel unter vermindertem 
Druck (10 -2 Torr) abgezogen. Der Riickstand wird mit 
50 ml Toluol extrahiert. Die orange gef~irbte L6sung 
wird fiber wasserfreies Natriumsulfat filtriert und dann 
auf 10 ml eingeengt. Zur Toluoll6sung werden 10 ml 

3.5. R6ntgenkristallographie yon 2 
Das zu den R6ntgenmessungen benutzte Kristall- 

fragment mit den Abmessungen 0.2, 0.3, 0.6 mm war in 
einem Lindemann-Glasr6hrchen eingeschlossen. Die 
Messungen erfolgten mit graphitmonochromatisierter 
Mo-Ka-Strahlung (A 0.71069 ~,) bei Raumtemperatur 
auf einem Philips PW1100-Einkristalldiffraktometer. 
Kristalldaten: C25HalPZr monoklin, Raumgrupp.e 
P21/n  (No. 14); a 16.110(5), b 9.642(3), c 13.700(4) A, 
/3--100.40(3) °. Ffir Z = 4 berechnete Dichte: 1.440 g 
cm -3. Intensit~itsdaten: 0/20-Messmodus, 0ma x 25 °, 
Lp-, jedoch keine Absorptionskorrektur angebracht (/z 
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TABELLE 4. Atomparameter fur 2 

Atom x Y z 

0.23932(4) Zr 

P 

C(l) 
C(2) 

C(3) 

C(4) 
C(5) 

C(6) 

C(7) 

cc3 
C(9) 

C(10) 

C(21) 

C(22) 
C(23) 

C(24) 

C(25) 

C(31) 
C(32) 

C(41) 

C(42) 

C(43) 
C(44) 

CC451 

C(51) 

Cc521 

cc531 

0.03651(3) 

0.06013(9) 

- 0.1510(4) 

- 0.1392(3) 

- 0.0445(4) 

- 0.0327(3) 

-0.1165(3) 

- 0.1790(3) 

- 0.2627(3), 

- 0.2856(4) 

- 0.2245(4) 

- 0.1410(4) 

- 0.0954(3) 

- 0.0991(3) 

- 0.0369(3) 

0.0044(4) 

- 0.0300(4) 

-0.2416(4) 

-0.1216(5) 

0.1511(4) 

0.1336(4) 

0.1604(4) 
0.1906(4) 

0.1865(4) 

0.1394(4) 

0.0918(4) 

- 0.0302(4) 

0.24595(6) 

0.51643(17) 
0.0757(6) 

0.1761(6) 

0.2056(6) 

0.3589(6) 
0.4212(6) 

0.3173(h) 

0.3543(7) 

0.4928(7) 

0.5936(7) 

0.5579(6) 

0.1293(6) 

0.2628(6) 
0.2721(6) 

0.1434(7) 

0.0551(6) 

0.0647(S) 

0.0675(6) 

0.2036(8) 

0.0773(8) 

0.0889(9) 
0.2182(10) 

0.2901(8) 

0.5575(S) 

0.6325(7) 

0.6090(7) 

,, 
- 

_ 

0.28818(13) 

0.1641(4) 

0.0790(4) 

0.0836(4) 

0.0915(4) 
0.0824(4) 

0.0779(4) 

0.0655(4) 

0.0572(5) 

0.0629(4) 

0.0753(4) 

0.2587(4) 

0.2992(4) 

0.3859(4) 

0.3974(4) 

0.3196(4) 

0.1804(5) 

0.1382(6) 

0.1386(5) 

0.1785(6) 

0.2805(6) 

0.3022(6) 

0.2141(7) 

0.3975(5) 

0.1969(5) 

0.3198(5) 

“-=q 

0.029(l) 

0.040(l) 

0.039(2) 

0.035(2) 

0.036(2) 

0.034(2) 
0.031(2) 

0.033(2) 

0.039(2) 

0.046(3) 

0.044(3) 

0.040(2) 

0.034(2) 

0.030(2) 
0.035(2) 

0.042(3) 

0.040(2) 

0.054(3) 

0.062(3) 

0.055(3) 

0.058(3) 

0.067(3) 

0.070(3) 

0.064(3) 

0.066(3) 

0.060(3) 

0.049(3) 

H(3) und H(4) aus abschliessender AF-Synthese: 

H(3) - 0.0065 0.1558 0.0436 

H(4) 0.0014 0.4125 0.0466 

5.3 cm-‘); 3488 unabhangige Reflexe. Bei den folgen- 
den Rechnungen wurden die 3060 Reflexe mit F, 2 
3&F,) benutzt. Die Struktur wurde mittels der Patter- 
son-Methode gel&t. Nach der Verfeinerung der Nicht- 
H-Atome waren samtliche H-Atome in einer F-Syn- 
these lokalisierbar. Bei der abschlieljenden Ver- 
feinerung wurden die Beitrage aller H-Atome aurjer 
von H(3) und H(4) zu den Fc-Werten beriicksichtigt. 
Die H-Atome wurden dabei mit idealisierten Positio- 
nen angenommen; Methylgruppen als starre Gruppen 
verfeinert. Die Atomparameter sind in Tabelle 4 
aufgefuhrt. Die dort angegebenen Positionen von H(3) 
und H(4) entsprechen den beiden hiichsten Maxima in 
der abschliel3enden AF-Synthese. R 0.065, R,(F) 
0.063. Die Rechnungen wurden mit dem SHELX~~-S~S- 
tern [24] durchgefuhrt. Weitere Einzelheiten zur Struk- 
turbestimmung konnen beim Fachinformationszentrum 
Karlsruhe, Gesellschaft fur wissenschaftlich-technische 
Information mbH, W-7514 Eggenstein-Leopoldshafen 
2, unter Angabe der Hinterlegungsnummer CSD-55606, 

der Autoren und des Zeitschriftenzitats angefordert 
werden. 
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