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Abstract 

The reaction of InIBr with LiC(SiMe3) 3 • 2THF yields the In(I) alkyl In4{C(SiMe3)3} 4 I in 70% yield. 1 was characterized by a crystal 
structure determination showing a nearly undistorted In 4 tetrahedron with mean In - In  distances of 300.2(1) pm. Reaction of 1 with 
elemental Se gives InaSea{C(SiMe3)3} 4 2 with a slightly distorted InaSe 4 hetero cubane structure. 

Zusammenfassung 

InlBr reagiert mit LiC(SiMe3) 3 • 2THF in 70% Ausbeute zu dem dunkelvioletten In(I)-Alkyl In4{C(SiMe3)3} 4 1. Die Kristallstruk- 
turbestimmung ergibt einen nahezu unverzerrten Tetraeder aus vier Indiumatomen mit einem mittleren In-In-Abstand von 300.2(1) pm. 
Die Reaktion von 1 mit elementarem Selen fiihrt zum In4Se4{C(SiMe3)3} 4 2, das ein verzerrtes In4Se4-Heterokubangeriist aufweist. 
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1. Ergebnisse und Diskussion 

In jiingster Zeit bestand betdichtliches Interesse an 
der Synthese und strukturellen Charakterisierung von 
elementorganischen Verbindungen mit homoatomarem, 
polyedrischem Geriist aus Elementen der dritten Haupt- 
gruppe; Beispiele s ind:  B4(CMe3)  4 [1], Al4Cp4* [2] 
(Cp * =  CsMes), KE[AllEiBUl2] [3] und Gag{C- 
( l iMe3)3}  4 [4]. FiJr die schwereren Homologen In und 
T1 kennt man zwar schon 15nger Cyclopentadienide der 
einwertigen Elemente; sie bilden aber entweder Cy- 
clopentadienyl-verbriickte eindimensionale Polymere [5] 
oder Pseudohexamere [6] und -dimere [7] mit nur 
schwacher Metall-Metall-Wechselwirkung [8].  Die 
Verbindung Ga4{C(SiMe3)3} 4 erhielten wir in unserer 
Arbeitsgruppe nach einer Disproportionierung in 
dunkelroten Kristallen bei der Umsetzung des Ga2Br 4 • 
2Dioxan mit drei ,~quivalenten LiC(SiMe3) 3 [4]; an 
gleicher Stelle berichteten wir bereits dariiber, dab auf 
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~ihnlichem Weg aus dem I n 2 B r  4 • 2TMEDA ein In(I)- 
Derivat 1 zug~inglich ist. Die aus iiblichen l_2isungsmit- 
teln erhaltenen Kristalle von 1 besaBen aber eine so 
schlechte Qualit~it, dab auBer der Zellmetrik, die der- 
jenigen des Gaa-Molekiils entspricht, keine Angaben 
zur Kristallstruktur m/Sglich waren. Uber ~ihnliche Er- 
fahrungen berichtete sp~iter die Arbeitsgruppe von Cow- 
ley et al. [9], die bei dem Versuch einer Strukturbestim- 
mung selbst das Indiumgeriist von 1 nur mit groBer 
Unsicherheit bestimmen konnte. 

Unter Verwendung von Diisopropylether erhielten 
wir jetzt Einkristalle von 1, die erstmals eine regul~ire 
Kristallstrukturbestimmung erlaubten. Danach ergibt 
sich ftir 1 ein nahezu unverzerrter Tetraeder aus vier 
Indiumatomen (Abb. 1) mit nur wenig von 60 ° abwei- 
chenden In-In-In-Bindungswinkeln und In-In-Absfiin- 
den von im Mittel 300.2(1) pm. Diese sind damit um 
60-90 pm deutlich kiirzer als in den Cyclopentadienyl- 
Verbindungen mit nur schwacher In-In-Wechselwir- 
kung [6,7] und liegen in dem Bereich, den man auch in 
Clustern intermetallischer Phasen wie K8Inll [10] 
beobachtet. In R2In-InR2-Verbindungen [11] treten In-  
In-Bindungsl~ingen von 274-283 pm auf. Die auf die 
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3z-2e-Bindung im Tetraeder zuriickzufiihrende Ver- 
l~ingerung des Element-Element-Abstandes in 1 um 
mehr als 17 pm wurde in gleicher Gr/SBenordnung auch 
beim Ubergang von R2AI-AIR 2 ( R =  CH(SiMe3) 2) 
(AI-AI = 266.0 pm) [12] auf  A14fP4* ( A I - A I  = 276.9 
pm) [2] oder von R2Ga-GaR 2 (Ga-Ga = 254,1 pm) 
[13] auf Ga4{C(SiMe3)3} 4 (Ga-Ga=268 .8  pm) [4] 
beobachtet. Die In-C-Abst~inde sind gegeniiber dem 
Standardwert von 218 pm auf im Mittel 224.9 pm 
verl~ingert. 

Neben der oben genannten Synthese [4] erhielten wir 
1 in schwarz-violetten Kristallen auch aus InIBr [14] 
und (Me3Si)3CLi. 2THF [15] (G1. 1) in Ausbeuten von 
70% (~ihnlich zu [9]). 

InBr + LiC(SiMe3)  3 • 2THF 

, 1 / 4  In4{C(SiMe3)3} 4 + LiBr (1) 
1 

1 zersetzt sich erst oberhalb von 180°C; an Lufl tritt 
iiber Wochen keine Ver~inderung ein. Im Massenspek- 
trum wird lediglich das Monomer beobachtet. Bei der 
kryoskopischen Molmassenbestimmung in Benzol erhiilt 
man unabh~ingig vonder Konzentration bemerkenswert- 
erweise die tetramere Formelmasse, w~ihrend bei dem 
Ga4-Derivat mit abnehmender Konzentration zuneh- 
mende Dissoziation bis zum Monomeren eintrat [4]. Die 
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Abb. 2. Molekiilstruktur von 2 (Schwingungsellipsoide mit 40% 
Wahrscheinlichkeit). Zur besseren 0bersicht wurde auf die Wieder- 
gabe der Methylkohlenstoffatome verzichtet. Ausgew~ihlte Bindungs- 
liingen (pm) und -winkel (°): Inl-Sel 266.4(2), Inl-Se2 266.5(2), 
Inl-Se3 267.1(2), In2-Se2 267.3(2), In2-Se3 266.4(2), In2-Se4 
266.8(2), In3-Sel 267.3(2), In3-Se2 266.9(2), In3-Se4 267.1(2), 
In4-Sel 267.3(2), In4-Se3 268.1(2), In4-Se4 267.6(2), Inl-C1 
223(1), In2-C2 220(1), In3-C3 221(1), In4-C4 221(1), In-Se-ln 
84.94(4)-85.71(5) (MW: 85.37), Se-In-Se 94.07(5)-94.97(5) (MW: 
94.95). 
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Abb. 1. MolekiilstnJktur von I (Schwingungsellipsoide mit 40% 
Wahrscheinlichkeit). Zur besseren Ubersicht wurde auf die Wieder- 
gabe der Methylkohlenstoffatome verzichtet. Ausgew~ihite Bindungs- 
l~ingen (pro) und -winkel (°): Inl-In2 299.4(1), Inl-ln3 301.3(1), 
Inl-In4 301.1(1), In2-In3 301.2(1), In2-In4 298.9(1), In3-In4 
299,0(1), Inl-C1 226(1), In2-C2 225(1), In3-C3 225(1), In4-C4 
224(1), In2-Inl-In3 60.19(3), In2-Inl-In4 59.71(3), In3-Inl-In4 
59.53(3), lnl-In2-In3 60.22(3), Inl-In2-In4 60.44(3), In3-In2-In4 
59,78(3), Inl-In3-In2 59.59(3), Inl-In3-In4, 60.21(3), In2-In3-In4 
59.73(3), Inl-In4-In2 59.86(3), Inl-In4-In3 60.27(3), In2-In4-In3 
60.49(3). 

langwelligste UV-Absorption (487 nm mit Schulter bei 
570 nm) ist gegeniiber der analogen Galliumverbindung 
(435 nm) deutlich bathochrom verschoben. 

In einem ersten Versuch zur chemischen Reaktivit~t 
setzten wir 1 mit Selen um (GI. 2) 

In4{C(SiMe3)3} 4 + 4 S e  , In4Se4{C(SiMe3)3) 4 
1 2 

(2) 

und isolierten das In4Se4-Derivat 2 mit In-Se-Hetero- 
cubanstruktur [16]. 2 f~llt in farblosen, luftstabilen 
Kristallen an und zersetzt sich erst oberhalb von 350°C 
unter Schwarzf~irbung. Aufgrund der Schwerl~slichkeit 
gelang die kryoskopische Bestimmung der Molmasse in 
Benzol nicht. Im IR-Spektrum von 2 fehlt eine fiir 1 
beobachtete starke Absorption bei 567 cm-1, die damit 
m/Sglicherweise einer Atmungsschwingung des In 4- 
Geriists zuzuordnen ist. Die Kristallstrukturbestimmung 
(Abb. 2) ergibt eine verzerrte Wiirfelstruktur mit al- 
ternierender Besetzung der Ecken durch Se und In, 
wobei man im Mittel In-Se-In-Winkel von 85.4 ° und 
Se-In-Se-Winkel von 94.4 ° mit jeweils nur sehr 
geringen Abweichungen erh~ilt. Auch die In-Se-Bin- 
dungsl~ingen schwanken nur wenig um den gemein- 
samen Mittelwert von 267.1 pm und liegen im Bereich 
charakteristischer In-Se-Abstiinde zu vierfach koor- 
dinierten In-Atomen [17]. 
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Tabelle 1 
Ortskoordinaten und isotrope Auslenkungsparameter (10 -22 m 2) ffir 
die Atome der asymmetrischen Einheit von 1. Die Numerierung der 
Atome ist der Abb. 1 zu entnehmen. Den Atomen des Ethermolekiils 
wurde zur Kennzeichnung der Buchstabe E angefiigt 

Atoms x / a y / b z / c Ueq 

Inl 0,25859(8) 0,11413(4) 0,13613(3) 4,88(2) 
In2 0,25982(7) 0,28074(4) 0,14094(3) 4,93(2) 
In3 0,25569(6) 0,19034(5) 0,22371(2) 4,85(2) 
In4 0,43399(5) 0,19533(5) 0,16902(3) 4,74(2) 
C1 0,204(1) 0,0144(7) 0,0988(4) 5,2(3) 
Sill 0,2511(4) 0,0237(2) 0,0412(1) 6,9(1) 
C111  0,253(2) - 0,067(1) 0,0103(5) 11,2(7) 
Cl12 0,373(1) 0,062(1) 0,0392(6) 9,9(6) 
Cl13 0,176(2) 0,091(1) 0,0083(6) 13,4(9) 
Sil2 0,2587(4) - 0,0692(2) 0,1277(1) 6,7(1) 
C121  0,197(1) - 0,1597(8) 0,1155(7) 9,9(6) 
C122 0,256(2) - 0,0577(9) 0,1886(5) 10,2(6) 
C123 0,390(1) -0,086(1) 0,1152(6) 10,2(6) 
Si13 0,0697(3) 0,0152(2) 0,1032(2) 7,1(1) 
C131  0,018(1) 0,1118(9) 0,0975(7) 10,1(6) 
C132 0,010(1) -0,046(1) 0,0607(7) 11,3(7) 
C133 0,026(1) -0,019(1) 0,1561(7) 11,0(7) 
C2 0,2102(9) 0,3844(6) 0,1066(4) 4,4(3) 
S i 2 1  0,2423(3) 0,4647(2) 0,1442(1) 6,2(1) 
C211  0,243(2) 0,5564(8) 0,1165(6) 9,8(6) 
C212 0,361(1) 0,4533(8) 0,1707(6) 8,2(5) 
C213 0,155(1) 0,474(1) 0,1917(5) 8,5(5) 
Si22 0,0777(3) 0,3745(2) 0,0976(1) 6,1(1) 
C221  0,048(1) 0,312(1) 0,0500(5) 9,4(5) 
C222 0,015(1) 0,331(1) 0,1459(5) 8,8(5) 
C223 0,016(1) 0,4653(9) 0,0854(6) 9,3(6) 
Si23 0,2811(4) 0,3891(2) 0,0537(1) 7,2(1) 
C231 0,223(2) 0,452(1) 0,0129(5) 11,1(7) 
C232 0,294(1) 0,2960(9) 0,0267(5) 9,1(5) 
C233 0,409(1) 0,421(1) 0,0615(6) 10,3(6) 
C3 0,1964(8) 0,1897(8) 0,2921(3) 4,7(3) 
Si31 0,0633(3) 0,2020(3) 0,2863(1) 6,5(1) 
C311 0,031(1) 0,304(1) 0,2741(5) 9,2(5) 
C312 -0,007(1) 0,174(1) 0,3360(5) 9,6(6) 
C313 0,012(1) 0,150(1) 0,2401(6) 9,0(5) 
Si32 0,2296(3) 0,0943(2) 0,3160(1) 7,2(1) 
C321  0,222(2) 0,092(1) 0,3775(5) 10,1(6) 
C322 0,353(1) 0,063(1) 0,3004(6) 10,8(7) 
C323 0,147(1) 0,0179(9) 0,2970(6) 8,9(5) 
Si33 0,2561(4) 0,2683(2) 0,3220(1) 7,1(1) 
C331  0,189(2) 0,296(1) 0,3721(5) 11,0(7) 
C332 0,269(2) 0,3532(9) 0,2879(6) 10,1(6) 
C333 0,384(1) 0,246(1) 0,3382(5) 9,8(6) 
C4 0,5952(7) 0,1952(7) 0,1722(4) 4,9(3) 
S i 4 1  0,6307(3) 0,2411(3) 0,2250(1) 6,3(1) 
C411  0,760(1) 0,273(1) 0,2260(6) 9,8(6) 
C412 0,553(1) 0,3233(8) 0,2378(5) 8,1(5) 
C413 0,617(1) 0,177(1) 0,2737(5) 10,2(6) 
Si42 0,6391(3) 0,2489(3) 0,1232(1) 6,2(1) 
C421 0,635(1) 0,3534(8) 0,1304(6) 9,4(6) 
C422 0,768(1) 0,228(1) 0,1069(5) 9,6(6) 
C423 0,564(1) 0,229(1) 0,0736(4) 8,8(5) 
Si43 0,6322(3) 0,0930(2) 0,1706(2) 6,5(1) 
C431  0,761(1) 0,0769(8) 0,1896(6) 9,2(5) 
C432 0,551(1) 0,0323(8) 0,2055(5) 7,9(5) 
C433 0,625(1) 0,0529(9) 0,1144(6) 9,7(6) 
OE1 0,484(1) 0,777(1) 0,0270(7) 16,1(7) 
CEI 0,563(2) 0,803(2) 0,0085(8) 15(1) 
CEll 0,549(3) 0,818(2) -0,0372(9) 25(2) 
CE12 0,599(2) 0,869(1) 0,0331(8) 16(1) 

Tabelle 1 (Fortsetzung) 

Atoms x / a y / b z / c Ueq 

CE2 0,459(3) 0,708(1) 0,026(1) 16(1) 
CE21 0,491(2) 0,656(2) 0,056(1) 18(1) 
CE22 0,354(3) 0,702(2) 0,022(1) 26(2) 

2. Experimentelle Einzelheiten 

2.1. Synthese yon 1 

Zu einer Suspension von 1.36 g (6.98 mmol) InlBr 
[14] in 20 ml Toluol tropft man unter Argon bei --30°C 
eine L6sung von 2.89 g (7.55 mmol) LiC(SiMe3) 3 • 
2THF [15] in 50 ml Toluol. Unter Riihren l ~ t  man auf 
Raumtemperatur erw~irmen, filtriert vom ausgefallenen 
LiBr, w~ischt den Niederschlag zweimal mit 20 ml 
n-Pentan und engt im Vakuum bis zur beginnenden 
Kristallisation ein. Bei -50°C kristallisieren schwarz- 
violette Kristalle von 1. Ausb.: 1.67 g (69%). Zers.-P. 
(unter Argon): 180°C. Molmasse (kryoskopisch in Ben- 
zol): gef. 1333, ber. 1385.6 g mol-1. MS (70 eV): 346 
(5%, 1//4 M+), 217 (100%, HC(SiMe3) 3 - M e ) .  1H- 
N M R  (C6D6): t~ = 0.44. 13C-NMR (C6D6): 8 = 7.2 
(SiMe3), 6.7 (InC). UV//Vis (n-Pentan): Ama x ( e )  ~" 250 
(78000), 282 (48000), 316 (76000), 487 (6000), 570 
(900, Schulter) nm. IR (Nujol, CsBr-Platten, cm-1 ) :  
1304 vw, 1291 vw, 1263 m, 1250 m ~CH3; 1169 vw, 
1142 vw, 1078 vw, 1042 vw, 972 vw; 860 vs, 835 vs, 
772 w, 731 sh, 723 w pCH3;  673 w, 646 w, 613 vw 
vSiC; 567 s, 523 vw, 463 vw vGaC. 

2.2. Synthese yon 2 

420 mg (0.303 mmol) 1 werden mit einem groBen 
0berschul3 Selen (400 mg, 5 mmol) in 75 ml n-Hexan 
20 hun te r  Riickflu8 erhitzt. 0berschiissiges, ~iuBerst 
fein verteiltes Selen l ~ t  man absitzen und pipettiert die 
iiberstehende L6sung ab. Das L6sungsmittel wird im 
Vakuum abdestilliert und der Riickstand aus n-Pentan 
umkristallisiert. Ausb.: 310 mg (60%). Zers.-P. (unter 
Argon): 350°C. 1H-NMR (C6D6): t~= 0.44. 13C-NMR 
(C6D6)." t~= 6.8 (SiMe3); InC nicht bestimmbar. 
UV/Vis  (n-Pentan): /~max ( e ) = 2 7 6  (28000), 260 
(26000) rim. IR (Nujol, CsBr-Platten, cm -1): 1300 w, 
1260 m, 1250 m t~CH3; 1169 vw, 1155 vw, 1074 vw, 
1040 vw, 972 vw; 858 vs, 841 vs, 777 w, 727 w 
pCH3(Si); 679 w, 656 w, 604 w vSiC; 525 vw, 463 vw 
vlnC. 

2.3. Kristallstruktur von 1 

Einkristalle von 1 aus Diisopropylether; die Kristalle 
schliegen ein Molekiil des L6sungsmittels ein, das sich 
vollst~indig anisotrop verfeinern lieg. C46H122In4OSit2; 
Vierkreisdiffraktometer Siemens AED 2; M o - K a -  
Strahlung; 25°C; Programme SHELXTL PLUS REL 4.1 und 
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Tabelle 2 
Ortskoordinaten und isotrope Auslenkungsparameter fiir die Atome 
der asymmetrischen Einheit (auBer H) von 2. Die Kohlenstoffatome 
der Pentanmolekiile werden mit CP gekennzeichnet 

Atoms x / a y / b z / c Ueq 

Sel 0,07296(4) 0,12862(8) 0,16824(3) 
Se2 0,14124(4) 0,13069(8) 0,08245(3) 
Se3 0,19796(4) 0,01510(7) 0,17086(4) 
Se4 0,19103(4) 0,25998(7) 0,16894(4) 
Inl 0,11343(3) 0,01750(5) 0,12814(2) 
C1 0,0757(4) - 0,0996(7) 0,1081(4) 
Sill  0,0089(1) - 0,0790(2) 0,1092(1) 
C l l l  - 0,0105(5) 0,0275(8) 0,0924(5) 
Cl12 - 0,0079(5) - 0,085(1) 0,1575(5) 
Cl13 - 0,0298(5) - 0,1552(9) 0,0793(5) 
Si12 0,0990(2) - 0,1846(2) 0,1409(1) 
C121 0,0557(6) -0,2776(9) 0,1382(5) 
C122 0,1081(6) -0,1509(9) 0,1890(4) 
C123 0,1599(5) -0,2252(10) 0,1326(5) 
Si13 0,0904(2) -0,1170(2) 0,0605(1) 
C131 0,0763(6) -0,2281(8) 0,0448(4) 
C132 0,1563(5) -0,0993(9) 0,0574(4) 
C133 0,0564(6) - 0,0466(9) 0,0265(4) 
In2 0,22265(3) 0,13856(5) 0,12879(2) 
C2 0,2938(4) 0,1457(7) 0,1097(4) 
Si21 0,3409(2) 0,1424(3) 0,1512(1) 
C211 0,4014(5) 0,1819(12) 0,1410(4) 
C212 0,3489(6) 0,0306(10) 0.1695(5) 
C213 0,3248(5) 0,2092(10) 0,1887(4) 
Si22 0,2987(2) 0,0536(3) 0,0782(1) 
C221 0,2780(5) - 0,0477(9) 0,0983(4) 
C222 0,2616(6) 0,0689(10) 0,0326(4) 
C223 0,3629(5) 0,0323(11) 0,0708(6) 
Si23 0,2957(2) 0,2493(3) 0,0842(1) 
C231 0,2369(5) 0,2717(9) 0,0556(4) 
C232 0,3076(7) 0,3393(9) 0,1177(5) 
C233 0,3424(5) 0,2489(12) 0,0525(4) 
In3 0,10736(3) 0,24310(5) 0,12587(3) 
C3 0,0638(4) 0,3520(7) 0,1048(4) 
S i 3 1  0,0146(2) 0,3633(4) 0,1339(2) 
C311 - 0,0107(6) 0,4755(10) 0,1317(5) 
C312 0,0333(6) 0,3473(9) 0,1832(4) 
C313 - 0,0349(5) 0,2819(12) 0,1189(6) 
Si32 0,0396(3) 0,3277(4) 0,0549(2) 
C321 0,0188(6) 0,2210(9) 0,0470(5) 
C322 - 0,0152(7) 0,3960(10) 0,0395(5) 
C323 0,0915(8) 0,3464(13) 0,0255(5) 
Si33 0,1061(2) 0,4454(4) 0,1083(2) 
C331 0,1662(5) 0,4258(9) 0,0963(5) 
C332 0,0790(7) 0,5310(9) 0,0745(6) 
C333 0,1131(6) 0,4836(10) 0,1582(6) 
In4 0,15956(3) 0,13591(5) 0,20810(2) 
C4 0,1686(4) 0,1398(7) 0,2682(3) 
Si41 0,2189(2) 0,0625(3) 0,2846(1) 
C411 0,1988(6) - 0,0486(8) 0,2794(4) 
C412 0,2435(6) 0,0792(11) 0,3340(4) 
C413 0,2718(5) 0,0706(11) 0,2597(4) 
Si42 0,1091(2) 0,1058(3) 0,2835(1) 
C421 0,0815(5) 0,0138(10) 0,2575(4) 
C422 0,0631(5) 0,1924(12) 0,2763(5) 
C423 0,1153(6) 0,075(1) 0,3330(4) 
Si43 0,1847(2) 0,2505(2) 0,2824(1) 
C431 0,2486(6) 0,2747(10) 0,2766(4) 
C432 0,1781(7) 0,2709(10) 0,3318(4) 
C433 0,1471(7) 0,3295(9) 0,2555(4) 

4,55(3) 
4,61(3) 
4,52(3) 
4,57(3) 
4,32(2) 
5,0(3) 
7,0(1) 
8,2(5) 
9,0(5) 

10,3(7) 
6,5(1) 
9,0(5) 
7,7(4) 
9,6(6) 
6,3(1) 
8,7(5) 
8,1(5) 
7,9(5) 
4,41(2) 
5,1(3) 
5,9(1) 
9,3(6) 
9,9(6) 
8,1(5) 
5,8(1) 
7,8(5) 
9,4(5) 

11,1(7) 
5,9(1) 
7,9(5) 
9,9(6) 

10,3(6) 
4,38(3) 
4,9(3) 
6,5(2) 

11,5(7) 
7,9(5) 

13,6(9) 
6,5(2) 

10,3(7) 
11,8(7) 
16(1) 
6,5(2) 
7,9(5) 

12,2(8) 
12,5(8) 
4,20(2) 
4,4(3) 
6,4(1) 
9,5(6) 
9,5(6) 
9,1(5) 
6,7(1) 
8,8(5) 

10,8(7) 
9,1(6) 
6,7(1) 
9,5(6) 
9,8(6) 
9,2(6) 

Tabelle 2 (Fortsetzung) 

Atoms x / a y / b z / c Ueq 

Si21 'a  0,3311(8) 0,220(1) 0,1417(6) 5,9(6) 
Si22' 0,3199(8) 0,032(1) 0,1158(7) 6,2(6) 
Si23' 0,2825(9) 0,178(1) 0,0624(7) 6,8(6) 
Si31' b 0,0511(4) 0,4152(7) 0,1463(3) 6,0(3) 
Si32' 0,1019(4) 0,4168(7) 0,0763(3) 6,1(3) 
Si3Y 0,0071(5) 0,3109(8) 0,0777(4) 7,4(4) 
CP1 0,302(2) - 0,143(3) - 0,029(1) 30(2) 
CP2 0,247(3) - 0,133(4) - 0,050(2) 42(4) 
CP3 0,209(3) - 0,163(5) - 0,056(2) 39(4) 
CP4 0,155(3) - 0,172(4) - 0,058(2) 47(5) 
CP5 0,168(2) - 0,076(3) - 0,057(2) 37(3) 
CP6 0,469(3) 0,022(6) 0,249(2) 25(4) 
CP7 0,5000 0,076(11) 0,2500 48(9) 
CP8 0,469(4) 0,125(6) 0,261(3) 29(5) 
CP9 0,5000 0,187(7) 0,2500 40(6) 
CP10 0,477(2) 0,271(4) 0,244(2) 23(3) 

a Fehlgeordneter C(SiMea)3-Rest; Besetzungsfaktor: 0,18. 
b Fehlgeordneter C(SiMe3)3-Rest; Besetzungsfaktor: 0,35. 

SHELXL-93; or thorhombisch;  P212121 (Nr. 19); a =  
1388.0(1) ~m, b = 1794.6(2) pm, c = 3065.3(3) pm; 
V =  7635 A3; Z = 4; dcalc = 1.294 g c m - 3 ;  # = 1.41 
m m - 1 ;  empi r i sche  Absorp t ionskor rek tur ;  Kristal l-  
abmessungen :  0.4 × 0.5 X 0.5 m m ;  to-2~9-scan;  
MeBbereich: 3 < 2(9 < 48°; 6591 unabh~ingige Reflexe; 
4824 Reflexe F >  4o - (F ) ;  609 Parameter;  R = 0.046 
und w R  2 =  0.132 (alle Mel3werte); max.  Restelektro- 
nendichte: 0 . 7 9 . 1 0  30 e m - 3 ;  Ortskoordinaten:  Tabel le  
1 [18]. 

2.4. Kr i s ta l l s t ruk tur  yon 2 

Einkristalle von 2 aus n-Pentan; die Kristalle 
schlieflen 1.5 Molekfile des L6sungsmit te ls  je  Formel-  
einheit ein, von  denen eines fiber eine zweiz~ihlige 
kr is ta l lographische Drehachse  stark fehlgeordnet  ist. 
Zwei  der C(SiMe3)3-Reste sind fiber zwei  Posit ionen 
fehlgeordnet .  C47.sH123InaSe45i12; Vierkreisdiff rak-  
tometer  S iemens  tEED 2; Mo K a-Strahlung;  25°C; 
P r o g r a m m e  SHELX'rL PLUS REL 4.1 und SHELXL-93; 
monokl in ;  C 2 / c  (Nr. 15); a = 2 7 9 8 . 4 ( 6 )  pm; b =  
1601"4(4) 3v pm; c = 3707.0(9) pm; /3 = 97.44(3)°; V = 
16473 A ; Z = 8; dcalc= 1.445 g c m - 3 ;  /z = 3.07 
m m - 1 ;  empi r i sche  Absorp t ionskor rek tu r ;  Kristal l-  
a b m e s s u n g e n :  0.2 × 0.5 X 0.5 m m ;  to-2~9-scan;  
Megbereich:  3 < 2(9 < 48°; 12843 unabh~ingige Re- 
flexe; 7071 Reflexe F > 4 t r ( F ) ;  620 Parameter ;  R = 
0.073 und w R  2 = 0.203 (alle Mel3werte); max.  Restelek- 
tronendichte: 1.8 × 1030 e m -3 im Bereich der Se- 
Atome:  Ortskoordinaten:  Tabel le  2 [18]. 
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schaft  und dem Fonds der Chemischen  Industrie f'fir 
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