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Abstract

[Me,{(MeSO,),N}Sn(x-OH),Sn{N(SO,Me),}Me,] is the first example of a dimeric diorganotin hydroxide in which an
electronegative ligand is nitrogen-bonded to the tin atom. It was obtained by hydrolysis of Me,Sn[N(SO,Me).], in acetonitrile
solution. Crystallographic data (at —130°C): monoclinic, space group P2,/c, a =793.3(2), b=930.2(3), ¢ = 1520.6(5) pm,
B =97.50(3), V=1.1125(6) nm3, Z = 2. The structure consists of centrosymmetric hydroxo-bridged dimers with dimesylamide
groups connected to the metal by a long tin—nitrogen bond (Sn—OH 207.3 and 215.1 pm, HO-Sn—-OH 71.9°, Sn—OH-Sn 108.1°,
Sn—N 247.5 pm). The OH groups form intramolecular hydrogen bonds to sulfonyl oxygen atoms. The dimers are connected into
layers by an intermolecular dative Sn~O(S) bond (267.7 pm). Including the latter and an intramolecular Sn - - - O(S) 1,4-contact
(290.6 pm), the coordination pattern of the tin atoms is best described as a distorted pentagonal bipyramid with apical methyl
groups (C—Sn—-C 154.3°) and a nearly planar O,N pentagon.

Zusammenfassung

[Me,{(MeSO,),N}Sn(u-OH), Sn{N(SO,Me),}Me,] ist das erste Beispiel eines dimeren Diorganozinnhydroxids, in welchem
ein elektronegativer Ligand iiber Stickstoff an das Zinnatom gebunden ist. Es wurde durch Hydrolyse von Me,Sn[N(SO,Me),1,
in Acetonitril erhalten. Kristallographische Daten (bei —130°C): monoklin, Raumgruppe P2,/c, a =793.3(2), b =930.2(3),
¢ =1520.6(5) pm, B =97.50(3)°, V= 1.1125(6) nm>, Z =2. Die Struktur besteht aus zentrosymmetrischen hydroxoverbriickten
Dimeren, deren Dimesylamid-Gruppen iiber eine lange Zinn-Stickstoff-Bindung an das Metall gebunden sind (Sn—-OH 207.3
und 215.1 pm, HO-Sn-OH 71.9°, Sn—OH-Sn 108.1°, Sn—N 247.5 pm). Die OH-Gruppen bilden intramolekulare Wasserstoff-
briicken zu Sulfonyl-Sauerstoffatomen aus. Die dimeren Einheiten sind iber eine intermolekulare dative Sn—O(S)-Bindung
(267.7 pm) zu Schichten verkniipft. EinschlieBlich der letzteren Wechselwirkung und eines intramolekularen 1,4-Kontakts
Sn - - - O(S) (290.6 pm) ergibt sich fur das Koordinationspolyeder des Zinns eine verzerrte pentagonale Bipyramide mit apikalen
Methylgruppen (C-Sn—C 154.3°) und einem fast planaren O,N-Pentagon.

Keywords: Tin, Dimesylamide; Hydroxide; Hydrolysis; Crystal structure

1. Einleitung sie mit der Bildung polymerer oder cyclooligomerer
Oxide (R,Sn0), abschlieBt [2]. Die gegenwirtig am

Die Hydrolyse von Diorganozinn(IV)-Verbindungen besten charakterisierte Zwischenstufe ist die der
R,SnX,, in denen X ein elektronegativer Substituent Monohydroxide R,Sn(X)OH. AuBer durch Teilhydro-
ist, verlduft iber eine Reihe von Zwischenstufen, bevor lyse von R,SnX, sind diese Verbindungen auch durch

Einwirkung der entsprechenden Protonensiuren HX

auf die Oxide relativ bequem zuginglich. Rontgen-

" " LIX. Mitteilung siehe Lit. [1]. strukturanalysen von bisher neun Vertretern mit unter-
* Corresponding authors. schiedlichen Gruppen R und X ergaben ein ein-
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heitliches Strukturprinzip: Im Kristall bilden sie gene-
rell dimere Molekiile [R,(X)Sn(x-OH),Sn(X)R,] (1)
mit einem planaren [SnO(H)],-Vierring und in erster
Sphire pentakoordinierten Zinnatomen [3-9].

In den bis jetzt strukturell charakterisierten Verbin-
dungen 1 war der Ligand X~ entweder Halogenid [5],
OH™ [7] oder ein uber Sauerstoff koordinierendes
mehratomiges Oxoanion [3,4,6,8,9] (Einzelheiten siehe
Verbindungen 1a-1i in Tabelle 1). Mit der Titelverbin-
dung [Me,{(MeSO,),N}Sn(x-OH),Sn{N(SO,Me),}-
Me,] (1j) beschreiben wir erstmalig ein dimeres Hy-
droxid des Typs 1, in welchem der Ligand X~ iiber ein
Stickstoffatom an das Zinnzentrum gebunden ist. Da
Disulfonylamid-Anionen sich leicht durch Neutral-
liganden L aus der Koordinationssphire von Organo-
zinnzentren verdriangen lassen [10], bietet sich 1j als
Edukt fir die Synthese neuartiger ionischer Komplexe
[Me,(L)Sn(x-OH),Sn(L)Me, **{[(MeSO,),N] "}, an.
Untersuchungen hierzu sind im Gange.

2. Bildung des dimeren Hydroxids

Das Hydroxid 1j entstand durch Hydrolyse von
Dimethylzinn(IV)-bis(dimesylamid) (2), iber dessen
Darstellung und Kiristallstruktur wir vor einiger Zeit
berichteten [11]. Unser eigentliches Ziel bei der Um-
setzung von 2 mit Wasser war es, den kationischen
Agquakomplex [Me,Sn(OH,),]** zu erzeugen und in
kristalliner Form mit Dimesylamid als Gegenion zu
isolieren. Dieses Kation war uns zuvor auf zufillige
und nicht reproduzierbare Weise bei einem Versuch in
die Hinde gekommen, durch Metathese von Me,SnCl,
mit Silber-benzol-1,2-disulfonylimid (AgZ) in nominell
wasserfreiem Acetonitril die noch nicht bekannte Ver-
bindung Me,SnZ, zu synthetisieren. Dabei ficlen
einige Kristalle des Komplexes [Me,Sn(OH,),J**(Z"),
(3) an, die es erméglichten, das bis dahin nur

Tabelle 1
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schwingungsspektroskopisch in Losung nachgewiesene
Tetraaquadimethylzinn(IV)-Kation rdntgenstruktur-
analytisch zu charakterisieren [12]. Uber die schonende
Hydratation von 2 mit vier Aquivalenten Wasser in
MeCN-Lisung wollten wir einen reproduzierbaren Zu-
gang zu dieser Spezies erdffnen.

Die Reaktion von 2 mit Wasser in Acetonitril ergibt
unabhédngig vom Stoffmengenverhaltnis 2/H,0O das
dimere Hydroxid 1j, wobei aus dem monomeren
Molekiil des Stannans [11] eine der beiden N-gebunde-
nen Dimesylamid-Gruppen als Dimesylamin abgespal-
ten wird. Im experimentellen Teil ist die gezielte Hy-
drolyse von 2 mit der stéchiometrischen Menge Wasser
beschrieben (Acetonitril, 50°C):

2 Me,Sn[N(SO,Me),], (2) + 2 H,0
— > 1j + 2 (MeSO,),NH (1)

Unter den angewandten Bedingungen ist 1j hydroly-
sestabil. Verwendet man Wasser im UberschuB, so
entsteht lediglich das bekannte Monohydrat des Dime-
sylamins [13] als Koprodukt; eine weitergehende Zer-
setzung von 1j zu Dimethylzinnoxid nach Gl. (3) ist
nicht zu beobachten:

22+n H,0 — 1j + 2 (MeSO,),NH - H,O
+(n—4)H,0 (2)
1j—#— 2Me,SnO + 2 (MeSO,),nH (3)

Die Trennung der nach Gln. (1) bzw. (2) gebildeten
Produkte bereitet wegen sehr &dhnlicher Loseeigen-
schaften der FestkOrper einige Schwierigkeiten, so daf3
1j nur mit miBiger Ausbeute (ca. 30%) zu isolieren
war.

Der zu 3 analoge Tetraaqua-Komplex mit Dimesyl-
amid als Gegenion lieB sich aus den Reaktionssyste-
men 2/H,O nicht erhalten. Dieses stiitzt unsere Ver-
mutung, daB die singuldre Stabilitit von kristallinem 3
durch die spezielle Molekiilgeometrie des bicyclischen
Benzoldisulfonsdureimid-Anions bedingt wird, die eine

Vergleich ausgewahlter Strukturparameter (pm bzw. ©) von Verbindungen des Typs [R.(X)Sn(x-OH),Sn(X)R ;] (1)

Nr. R X Sn-X Sn—O(H) Sn-O(HY Sn-O(H)-Sn  (H)O-Sn-O(H)Y  X-Sn-O(HY C-Sn-C Lit.
la '‘Bu F 204.9 201.2 219.9 109.9 70.1 155.4 126.9 [5]
b ? 'Bu Cl 250.6 203.6 223.1 112.3 67.8 154.3 126.3 [5]
1c ® '‘Bu Br 262.5 204.5 2246 111.2 68.8 154.5 125.8 [5]
1d Fc P OH 202(1) 202(1) 223(1) 108.4 71.6 158.4 115.2 [7]
le Ph OP(SXOPh), 215.1 2032 219.8 107.2 72.8 159.8 132.2 [4]
1f ‘Bu OC(O)Me 215.6 204.6 2204 109.4 70.6 155.8 122.8 [6]
1g Ph OC(0)CCl, 215.6 202.4 216.2 109.4 70.6 158.3 1339 [9]
1h Me ONO, 230(3) 206(3) 218(3) 108.6 71.4 149.3 139.9 [3]
li "Bu 0OClO, 242.5 208.0 213.1 107.6 72.4 148.3 146.2 [8]
1j Me N(SO,Me), 247.5 207.3 215.1 108.1 71.9 154.5 154.3 -¢

* Mittelwerte fiir zwei unabhingige Sn-Atome (Molekiil ohne kristallographisches Inversionszentrum).

" Fc = 2-Dimethylaminomethylferrocenyl.
¢ Diese Arbeit.
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Tabelle 2

Atomkoordinaten (X 10%) und #quivalente isotrope Auslenkungs-
parameter (pm? x 10~ 1) fiir Verbindung 1j. U,q wird berechnet als
ein Drittel der Spur des orthogonalen U; -Tensors

X y z Ugq
Sn 4727.7(2) 299.6(2) 6081.96(10) 14.13(9)
S(D 1502.0(7) 3222.9(6) 5790.1(4) 16.3(3)
S(2) 2793.4(T) 2267.3(6) 7500.7(4) 15.7(3)
N 2620(3) 2100(2) 6435.3(12) 15.9(10)
o) 1032(2) 24712) 4965.2(11) 25.0(10)
0(2) 133(2) 3839(2) 6195.6(12) 27.2(10)
o) 4035(2) 1197(2) 7830.0(11) 23.5(9)
0O(4) 3151(2) 3733(2) 7785.0(12) 23.6(10)
o(5) 3974(2) 987(2) 4794.111) 20.2(9)
H(05) 3020(24) 1205(34) 4691(20) 24
Cc( 2900(4) 4614(3) 5585(2) 33(2)
CQ2) 831(3) 1785(3) 7831(2) 25.2(13)
C@3) 2948(3) —1275(3) 6307(2) 22.6(12)
C4) 6707(3) 1743(3) 6467(2) 23.8(12)

optimale Einbindung des trans-oktaedrischen [Me,Sn-
(OH,),)**-Kations in ein dreidimensionales Wasser-
stoffbriicken-Netz gewahrleistet [12].

3. Kristall- und Molekiilstruktur
3.1. Kristalldaten

CgH,xN,0,,5,Sn,, M =675.93 g mol™!, monoklin,
Raumgruppe P2,/c, a =793.3(2), b=930203), c=
1520.6(5) pm, B8 = 97.50(3)°, V= 1.1125(6) nm?, Z =2,
D, =2.018 Mg m~?, F(000) = 664, A(Mo Ka) = 71.073
pm, . =27mm™ !, T=143 K.

3.2. Beschreibung und Diskussion der Struktur

Die Atomkoordinaten sind in Tabelle 2, die Bin-
dungslingen und -winkel in Tabelle 3 aufgefiihrt. Die
Packung besteht aus zentrosymmetrischen Molekiilen
mit einem ideal planaren zentralen [SnO(H)],-Vierring
und N-gebundenen Dimesylamid-Gruppen (Abb. 1).
Die beiden unabhingigen Sn—O(H)-Abstéinde sind mit
207.3 und 215.1 pm ungleich lang. Die Hydroxyl-Grup-
pen gehen intramolekulare Wasserstoffbriicken zu den
Sulfonyl-Sauerstoffatomen O(1,1) ein (geometrische
Parameter in Tabelle 3). Von Bedeutung fur die Ste-
reochemie der Zinnzentren sind ferner der relativ kurze
intramolekulare 1,4-Kontakt Sn - - - O(3) sowie eine in-
termolekulare dative Bindung Sn-0O(4”), die eine
Assoziation der Molekiile zu Schichten parallel zur
yz-Ebene vermittelt (Abb. 2); die Bindungslangen dieser
beiden Kontakte betragen 290.6 bzw. 267.7 pm und
unterschreiten den van der Waals-Abstand von 369 pm
[14] um 21 bzw. 27%.

In Tabelle 1 sind einige geometrische Parameter
von 1j mit denen der iibrigen strukturell charakterisier-

Tabelle 3
Unabhingige Bindungslangen (pm) und -winkel (°) im Molekiil des
dimeren Hydroxids 1j *

Sn-C(3) 209.43)  N-S(1) 161.6(2)
Sn-C(4) 209.03)  N-S(2) 161.5(2)
Sn-0(5) 207.32)  S(1)-O(1) 144.2(2)
Sn-0(5°) 215.1(2) S(1)-0(2) 143.6(2)
Sn-N 24752y S(1)-C(1) 175.9(3)
Sn-0(4°) 26772 S(2)-0(3) 144.4(2)
Sn---0O3) 290.6(2)  S(2)-0O4) 144.7(2)
$(2)-C(2) 175.5(3)
O(5°)-Sn-N 154.53(6)  Sn—O(5)-Sn® 108.14(8)
C(3)-Sn-C(4) 154.34(11)  Sn-N-S(1) 129.66(10)
C(3)-Sn-0(5) 104.66(9)  Sn-N-S(2) 108.14(10)
C(4)-Sn-0(5) 100.36(10)  Sn-0O(4°)-S(2°) 141.93(11)
O(5°)-$n—-C(3) 95.74(10) Sn - - O(3)-S(2) 94.75(8)
O(5°)-Sn-C(4) 97.349)  S(1)-N-S(2) 120.97(13)
0(5°)-Sn-0(5)  71.86(8) N-S(1)-0O(1) 105.86(11)
N-Sn-C(3) 87.049)  N-S(1)-0(2) 112.51(11)
N-Sn-C(4) 90.51(9)  N-S(1)-C(1) 105.95(13)
N-Sn-0(5) 82927  O(1)-S(1)-C(1) 107.46(14)
0(49)-Sn-0(5)  148.82(6)  O(2)-S(1)-C(1) 108.21(15)
0(4°)-Sn-N 127.91(6)  O(1)-S(1)-0O(2) 116.28(12)
0O49)-Sn-0O(5°)  77.54(6) N-S(2)-0O(3) 104.27(11)
O(49)-Sn-C(3) 83.96(9) N-S(2)-0(4) 112.22(11)
0O(49)-Sn-C(4) 77.48(9) N-S(2)-C(2) 107.43(12)
0@3)---Sn-0(4°)  75.27(6)  O(3)-S(2)-C(2) 108.37(13)
0O(3)---Sn-N 52.65(6)  O(4)-S(2)-C(2) 107.56(13)
0(3) - - Sn-0(5%) 152.79%(6)  O3)-S(2)-0O(4) 116.62(11)
O@R)---Sn-0(5) 135.24(6) O(5)--- O(1) 275.3(3)
0O(3)---Sn—C(3) 80.73(9)  H(05)--- O(1) 206(2)
0O(3)---Sn-C(4@)  77.55(9)  O()-H05)--- O(1)  149(3)

* Symmetrieoperatoren: 1—x, — yol—z;1—x, —05+y,1.5— z.

ten dimeren Hydroxide gleichen Typs (la-1i) vergli-
chen. Demnach ist die Geometrie des [SnO(H)],-Vier-
rings weitgehend unabhéngig von der Natur der Substi-
tuenten R und X. Das Molekiil von 1j zeigt in dieser
Hinsicht keine Besonderheiten. Auffallig sind hingegen
der sehr groe C-Sn-C-Winkel von 154.3° und der
lange Sn—N-Abstand von 247.5 pm. Der letztere ist um
mehr als 30 pm groBer als die Zinn-Stickstoff-Abstinde
in der Stammverbindung 2 (214.7 und 215.3 pm {11]),
was auf einen nicht unerheblichen ionischen Charakter
dieser Bindung in 1j hindeutet. Wihrend die Sn-X-
Abstinde in la-1g die Summe der jeweiligen

Abb. 1. Molekiil von 1i im Kristall (ohne Methyl-Wasserstoffatome).
Die asymmetrische Einheit ist numeriert. Atomradien sind willkiir-
lich. Liangere Kontakte innerhalb des Molekiils sind als gepunktete
bzw. gestrichelte Bindungen dargestellt; die offenen Bindungen zu
O(4’) stellen Kontakte zu weiteren Molekiilen dar (siche Text).
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Abb. 2. Packungsbild von 1j (ohne H-Atome) mit Blickrichtung
parallel zur x-Achse. Intermolekulare Kontakte Sn - - O(4') (siche
Text sowie Abb. 1) sind mit gestrichelten Linien dargestellt.

Kovalenzradien nicht oder nur geringfiigig tiberschrei-
ten, ist im Nitrat 1h und deutlicher noch im Perchlorat
1li eine signifikante Dehnung der Sn-O-Bindung
gegenitber dem Kovalenzabstand zu verzeichnen. Be-
achtet man die praktisch gleichen Atomradien von
Sauerstoff und Stickstoff, so verfiigt in der gesamten
Verbindungsreihe offensichtlich 1j {ber den am
stiarksten ausgeprigten ionischen Charakter der Sn-—
X-Bindung. Mit der Dehnung des Sn—N-Abstands in 1j
gegeniiber denen in 2 ist im iibrigen eine Verkiirzung
der S—-N-Bindungen von durchschnittlich 165.3 pm in 2
auf 161.6 pm in 1j verbunden, wobei der letztere Wert
sich den S—N-Abstinden von ca. 159 pm des nicht-
koordinierenden Dimesylamid-Anions [15] deutlich
annihert. Insgesamt erscheint 1j somit als pradestiniert
fir die in der Einleitung genannten Ligandenaus-
tauschreaktionen (X~ gegen Neutralliganden L).

Im allgemeinen wird die Koordinationsgeometrie
des Zinns in den Molekiillen 1a-1i (Tabelle 1) als
verzerrte trigonale Bipyramide mit X und der linger
gebundenen OH-Gruppe in den axialen Positionen und
einem axialen O-Sn—X-Winkel von 155 + 5° beschrie-
ben [3-9]. Dieses Modell ist durchaus adiaquat fiir
1a-1g, wo der dann als dquatorial anzusehende C-Sn—
C-Winkel Werte im Bereich 115-135° aufweist. Das
gilt jedoch nicht fiir 1j, dessen C-Sn—-C-Winkel von
154° sich praktisch nicht vom ‘“axialen” O-Sn-N-
Winkel unterscheidet. Ein befriedigenderes Bild ergibt
sich, wenn man die Sekundirkontakte Sn—O(4”) und

Sn---O(3) als stereochemisch relevant ansieht und
dem Zinnatom die Koordinationszahl 7 zuschreibt. Als
Koordinationspolyeder resultiert eine maflig verzerrte
pentagonale Bipyramide mit den Methylgruppen in
apikaler Position und vier Sauerstoffatomen sowie dem
Stickstoffatom an den Ecken der pentagonalen Fliche
(Abb. 1). Die Winkel zwischen benachbarten Bindun-
gen im nahezu ideal planaren Pentagon variieren von
52.7 bis 82.9° mit einem Mittelwert von 72.0° die
mittlere Abweichung der fiinf Donoratome von ihrer
besten Ebene betridgt 6.0 pm, der Abstand des Zinn-
atoms von dieser Ebene 3.7 pm. Durch die intramole-
kulare Anziehung zwischen Zinn und dem Sulfonyl-
Sauerstoff O(3) wird der Winkel Sn—N-S(2) auf 108.1°
gegenuber 129.7° fiir den benachbarten Sn-N-S-
Winkel verkleinert, wobei die zu erwartende planare
Koordination des Stickstoffs prinzipiell erhalten bleibt
(Winkelsumme 358.8°, Abstand des N-Atoms von der
SnS,-Ebene 11.6 pm). Der [SnNSO]-“Chelatring” ist
nahezu planar (Summe der Innenwinkel 359.8°, mitt-
lerer Abstand der vier Atome zur besten Ebene 2.4
pm). Analoge stereochemisch aktive 1,4-Wechselwir-
kungen E --- O(S), verbunden mit auffilligen
Diskrepanzen der E-N-S-Winkel, sind in kovalenten
Disulfonylamiden schwererer Elemente hiufig zu
beobachten [16], so auch im Molekiil der Stammverbin-
dung 2 (Sn - - - O 300.9 und 303.1 pm [11]).

Vermutlich werden die relativ grofen C-Sn-C-
Winkel im Nitrat 1h und im Perchlorat 1i (Tabelle 1)
ebenfalls durch je einen Sn --- O-Sekundirkontakt
hervorgerufen. In der Struktur von 1h existiert ein
relativ kurzer intramolekularer 1,4-Kontakt Sn - - - O-
(N) 292 pm [3], in der von 1li eine intermolekulare
Wechselwirkung Sn - - - O(Cl) 287.0 pm [8]. In beiden
Fillen kann demnach als Koordinationspolyeder ein
verzerrtes Oktaeder mit trans-standigen Kohlenstoff-
atomen an Stelle der trigonalen Bipyramide diskutiert
werden.

4. Experimenteller Teil

4.1. Di-p-hydroxo-bis[ (dimesylamido-N)-dimethylzinn-
()] (1))

Man [6st 4.61 g (9.35 mmol) Dimethylzinn-bis(di-
mesylamid) [11] bei 50°C in 50 ml Acetonitril und
tropft bei gleicher Temperatur unter kraftigem Rithren
0.17 g (9.35 mmol) entionisiertes Wasser zu. Beim
Abkiihlen kristallisieren die Produkte (1j, Dimesy-
lamin) teilweise aus. Das Losemittel wird entfernt und
der Riickstand durch mehrfache fraktionierende Kri-
stallisation aus CH,Cl,/ Petrolether aufgetrennt. Aus-
beute 0.98 g (31%); Fp. 236°C; 16slich in DMSO und
Wasser, weniger 16slich in MeCN und CH,Cl,, unlos-
lich in Petrolether.
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8(H) (DMSO-d,, 200 MHz): 0.61/0.69 und 0.87 (12
H, d +s, Me,Sn); 2.72 (12 H, s, MeS); 8(OH) nicht
detektiert. Elementaranalyse: Gef.: C, 14.33; H, 3.88;
N, 4.10; S, 18.82. C¢H,(N,0,,5,5n, (675.98) ber.: C,
14.21; H, 3.88; N, 4.14; S, 18.97%.

4.2. Rontgenstrukturanalyse

4.2.1. Datensammlung und -reduktion

Ein farbloser Quader ca. 0.55 X 0.55 X 0.45 mm? in
Inertol (Typ RS3000, Geschenk der Firma Riedel de
Haén) wurde auf einen Glasfaden montiert und in den
Kaltgasstrom des Diffraktometers gebracht (Stoe
STADI-4 mit Siemens LT-2-Tieftemperaturzusatz). Die
Intensitaten von 3495 Reflexen bis 28 = 55° wurden
gemessen (monochromatisierte Mo K a-Strahlung, A =
71.073 pm); nach Mittelung &dquivalenter Reflexe
verblieben 2522 unabhingige (R, 0.014), die fir alle
Berechnungen verwendet wurden. Gitterkonstanten
wurden aus +w-Winkeln von 50 Reflexen im 26-
Bereich 20-23° verfeinert. Eine Absorptionskorrektur
wurde mittels -Scans durchgefithrt (Durchlissigkeiten
0.57-0.98).

4.2.2. Strukturldsung und -verfeinerung

Die Struktur wurde mit der Schweratommethode
gelost und anisotrop auf F? verfeinert (Programm:
SHELXL-92, G.M. Sheldrick, Universitat Gottingen).
Wasserstoffatome wurden als Bestandteile starrer Me-
thylgruppen bzw. mit dem Restraint “DFIX” fiir die
OH-Gruppe beriicksichtigt. Das Gewichtsschema war
w !l =[o(F}) +(0.019 P)* + 155 P], wobei P=(F;
+2 F?)/3. Das endgiiltige wR(F?) betrug 0.049 fiir
alle Reflexe, mit einem konventionellen R(F) von 0.020
(125 Parameter, max. 4 /o 0.002, max. 4p 437 e nm 3,
S 1.09).

Vollstindige Einzelheiten wurden beim Fachinfor-
mationszentrum Karlsruhe, Gesellschaft fiir wissen-
schaftlich-technische Information mbH, D-76344
Eggenstein-Leopoldshafen, hinterlegt und konnen dort

unter Angabe des vollstindigen Literaturzitats und der
Hinterlegungsnummer CSD 380070 angefordert wer-
den.

Dank

Wir danken dem Fonds der Chemischen Industrie,
Frankfurt am Main, fir die Unterstiitzung mit Sach-
mitteln.
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