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Abstract

The ferrio—(tert-butyl)phosphane Cp(OC),Fe—P(¢-Bu)H (4), obtained by deprotonation of the complex salt {Cp(OC),[H,(z-
Bu)P]Fe}BF, (3) with Et;N or KO¢-Bu, reacts with two equivalents of the organoisothiocyanates RNCS [R = Me (5a), Et, (5b)]

or ethylisocyanate (5¢) to the phosphametallacycles Cp(OC)Fe7P(t-Bu)[C(X)7N(R)H]C(X)7N(R)7(|I(O) [X =S, R=Me (6a), Et
(6b); X =0, R=Et (6¢)] as the result of a [3 + 2]-cycloaddition and insertion of the heteroallene into the P—H-bond. The
formation of functionalized phospha—metallacycles is proved by the X-ray analysis of 6a. © 1998 Elsevier Science S.A. All rights

reserved.
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1. Einleitung

Bei unseren Untersuchungen zum metallassistierten
Aufbau phosphororganischer Verbindungen nehmen
die Ferrio—diorganophosphane Cp(OC),Fe-PR, (R =
Alkyl, Aryl) eine zentrale Stellung ein, da die hohe
Reaktivitit des Phosphido—Phosphors die Mo-
difizierung der Phosphor-Einheit z.B. durch Oxidation
oder Alkylierung unter mildesten Bedingungen er-
moglicht [2]. Eine interessante FEigenschaft dieser
Metallo—phosphane stellt ihr Verhalten gegeniiber
Alkenen, Alkinen und Isothiocyanaten dar. Mit diesen
Komponenten reagieren sie in einer [3 + 2]-Cycloaddi-
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tion als 1,3-Dipol unter Bildung von Phospha-metalla-
cyclen des Typs Cp(OC)Fe-PR,-X-Y-C(0) (X-Y =
C-C,=C, RNC=Y5) [3].

Nachdem die universelle Anwendbarkeit fiir eine
Vielzahl von  Kombinationen aus  Metallo—
diorganophosphanen und ungesittigten organischen
Verbindungen belegt ist, verlagern wir nun den Sch-
werpunkt unserer Bemiihungen zunehmend auf die
Reaktionen der sekunddren Metallo—phosphane
Cp(OC),Fe-P(R)H (R = Alkyl, Aryl), da die P-H-Ein-
heit dieser Komplexe ein potentielles Reaktionszentrum
zur weiteren Funktionalisierung des Phosphors und
zum Aufbau chiraler P-Liganden bietet [4]. Kiirzlich
haben wir liber das Reaktionsverhalten des Ferrio—
phosphans Cp(OC),Fe—P(Mes)H [1] als Prototyp eines
Aryl-substituierten sekundidren Metallo—phosphans
berichtet, fiir deren Existenz nur wenige Beispiele exis-
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tieren [5]. Es liefert mit Organoisothiocyanaten unter X ||q
Insertion der C=N-Einheit in die P-H-Bindung Ferrio— N~
phosphane des Typs Cp(OC),Fe—P(Mes)[C(S)N(H)R] @ H @
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Der Bildung der Insertions-/Additionsprodukte

2. Ergebnisse

Als  Ausgangsmaterial fiir das  Ferrio—(tert-
butyl)phosphan 4 dient der kationische tert-Butyl-
phosphan—Eisenkomplex 3, der aus dem Cyclopentadi-
enyl—tricarbonyl—eisenkomplex 1 und tert-Butyl-
phosphan 2 durch thermischen CO-Phosphan-
Austausch in Acetonitril bei 70°C in Form eines hell-
gelben mikrokristallinen Pulvers darstellbar ist [GI.

6a,b liegt unseres Erachtens im Primérschritt eine [3 +
2]-Cycloaddition unter regioselektiver P—C(X)— und
N-C(O)-Bindungskniipfung  zum  Fiinfringsystem
Cp(OC)Fe—P(R)(H)-C(X)-N(Et)-CO (A) zugrunde.
Dieser Komplex stellt bei Ferrio—diorganophosphanen
das Endprodukt der Umsetzung dar [2]. AnschlieBend
erfolgt Ubertragung des PH-Wasserstoffs auf den Stick-
stoff unter Ringoffnung zum Ferrio—(thiocarbamoyl)
phosphan B, welches einer weiteren [3 + 2]-Cycloaddi-
tion zugénglich ist. (Schema 1).

(D]
@ T |®BFe @ @ BFe @
«Fe + t-BuPH, (2) Fe — P/H + NEt; Fo— P' ™)
oc /7N -co oc™/ \"H -HNELBF,  OC™"/ \"H
oc CO oc tBu oc +Bu
1 3 4

Die hohe Ausbeute von 91%, die Luftstabilitdt und
die unbegrenzte Lagerfahigkeit machen 3 zu einer vom
praparativen Standpunkt aus idealen Startverbindung.

Komplex 4 wird daraus durch Deprotonierung mit
Triethylamin in Toluol in 91%-iger Ausbeute als or-
anges Ol erhalten. Aufgrund der nur geringen Halt-
barkeit von einigen Stunden wird 4 fiir Umsetzungen
jeweils frisch dargestellt und ohne weitere Aufarbeitung
in Losung direkt weiter umgesetzt. Spektroskopisch ist
4 durch seine 3'P-NMR-Resonanz bei — 17.8 ppm und
die Dublettresonanz des P—H-Protons bei 2.95 ppm
['J(PH) = 149.7 Hz] identifizierbar.

Die Umsetzung von 4 mit den Organoisothio-
cyanaten 5a,b im Molverhéltnis 1:2 fithrt innerhalb 30
min unter ausschlieBlicher Beanspruchung der C=N-
Doppelbindung zur Insertion in die P—H-Funktion und
[3 4+ 2]-Cycloaddition an den [P-Fe—CO]-1,3-Dipol
von 4. Komplexe 6a,b werden nach Aufarbeitung als
gelbe Pulver in guten Ausbeuten (73%) isoliert [Gl. (2)].

Ein 1:1-Produkt entsprechend A oder B, das fiir das
4 entsprechende Mesityl—ferrio—phosphan [1] das sta-
bile Endprodukt darstellt, ist auch bei einer dquimo-
laren Reaktionsfithrung nicht zu erhalten. Es resultiert
ein Gemisch aus 6a bzw. 6b und nicht umgesetztem 4.
Bemerkenswert ist, dall die Reaktion von
Cp,ZrCI(PHCy) mit PhNCS zur Insertion des Isothio-
cyanats lber die N=C-Bindung in die Zr—P-Einheit
fihrt ([5]a).

Die Konstitution von 6a,b folgt aus den spek-
troskopischen Daten. Besondere Aussagekraft kommt
hierbei dem IR-Spektrum zu, das anhand der Banden
bei 1958 und 1660 cm ! das gleichzeitige Vorliegen
einer Carbonyl- und einer Acyleinheit belegt. Dieser
Befund wird zusitzlich durch die entsprechenden Reso-
nanzen im C{'H}-NMR-Spektrum bei ca. 235 ppm
PJ(PFeC) =18 Hz, Fe(CO)] und ca. 221 ppm
[2J(PFeC) =24 Hz, FeC(O)] abgesichert. AuBerdem
finden sich zwei Signale fiir die C(S)-Kohlenstoffe um
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Abb. 1. ORTEP-Plot von Cp(OC)Fle—P(t-Bu)[C(S)N(H)Me]—C(S)—N(Me)—IC(O) (6a). Ausgewihlte Bindungsldngen [A], Bindungs- und Torsion-
swinkel [°]: N2-C14 1.301(4), P-C8 1.864(3), N2—-C15 1.473(4), N1-C8 1.333(3), N1-C9 1.467(4), Fe—P 2.1559(9), N1-C7 1.493(4), S1-C8
1.655(3), N2-H1 0.89(3), S2-C14 1.658(3), N2(H1)---S1 3.134; C8-N1-C7 118.9(2), N1-C7-Fe 116.71(19), C9—N1-C7 119.5(2), N1-C8-S 1
123.6(2), HI-N2-C14 117(2), N1-C8-P 109.07(19), HI-N2-C15 120(2), S1-C8-P 127.25(16), N2-HI1-S1 156.20, N2-C14-S2 124.6(2),
N2-C14-P 120.4(2), S2—C14-P 115.03(16); Fe—P-C8-N1 —27.0(2), C8—N1-C7-Fe 19.4(3), HI-N2-C14-S2 177(2), C9-N1-C8-S1 6.7(4),

C9-N1-C8—P — 170.9(2), C7-N1-C8—P 8.0(3).

200 ppm mit stark unterschiedlicher 'J(PC)-Kopplung
(6.1 und 10.1 bzw. 24.2 und 17.1 Hz). Die Bildung einer
N-H-Funktion folgt aus der '"H-NMR-Resonanz bei
ca. 11 ppm. Zur schnellen Identifizierung von 6a,b
eignet sich die 3'P-NMR-Resonanz um 122 ppm.

Den endgiiltigen Beleg fiir die Bildung eines 1:2-Kopp-
lungsprodukts des Ferrio—phosphans 4 mit den
Organoisothiocyanaten liefert die Rontgenstruktur-
analyse von 6a (Abb. 1).

Strukturbestimmendes Element von 6a ist der fiinf-
gliedrige Phospha—metallacyclus, der durch Fe—P—-C8—
N1-C7 gebildet wird. Dabei liegen die Atome des
PCNC-Chelatliganden mit einem Torsionswinkel P—
C8-N1-C7 von 8.0(3)° nahezu in einer Ebene, wihrend
das Zentralatom aus dieser Ebene herausgehoben ist
[N1-C8—P-Fe = —27.0(2)°; C8—N1-C7-Fe =
19.4(3)°]. Der kleinste Winkel innerhalb des Phos-
phametallacyclus findet sich fiir C7-Fe—P [82.98(9)°] am
Eisen. Fiir das ringintegrierte wie auch fiir das exo-
stindige Thioformamidsystem RNCS wird eine ausge-
prigte Mesomerie beobachtet (Abb. 2), was sich in den
Bindungslingen C8-S1 [1.655(3) A] bzw. Cl14-S2
[1.658(3) A] und CI18—N1 [1.333(3) A] bzw. C14-N2
[1.301(4) A] duBert, deren Werte zwischen denen einer
Einfach- und einer Doppelbindung liegen [6].

Dariiberhinaus zeigen die Dihedralwinkel C9—N1-—
C8-S1[6.7(4)°] und C15-N2-C14-S2 [0.5(5)°] nahezu
Planaritit in den MeNCS-Einheiten an. Der Abstand
zwischen Eisen und Acylkohlenstoff Fe—C7 liegt mit
1.926(3) A im Gegensatz zum Abstand Eisen—Car-
bonylkohlenstoff [Fe—C1 1.736(3) A] im Rahmen einer
Fe—C-Einfachbindung ([3]a, [7]). Die sp>-Kohlenstoff-
atome C7, C8 und C14 weisen Winkelsummen von ca.
360° auf. Der Abstand des Phosphors zum Eisen [P—Fe
2.1559(9) A], zur tert-Butylgruppe [P—C10 1.885(3) A],
zum exocyclischen [P-C14 1.858(3) A] und zum ringin-
tegrierten Thioamidliganden [P-C8 1.864(3) A]
entsprechen den Werten strukturverwandter Komplexe
([7]b). Bemerkenswert ist die Wasserstoftbriicken-
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Abb. 2. Mesomerie der NCS-Einheiten von 6a.
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bindung, die zwischen dem exostdndigen Stickstoff N2
und dem ringstindigen Schwefel S1 [N2-H1---S2 (3.134
A)] ausgebildet wird {vgl. u-N,H,[Fe{HN[(CH,),S(o-
CeH,S))»: N—HS 3.36 A}[8].

Eine analoge Insertions-/Additionssequenz wird bei
der Umsetzung von 4 mit Ethylisocyanat (5c¢)
beobachtet. Auch hier ist bei entsprechender Wahl des
Molverhéltnisses kein 1:1-Kopplungsprodukt erhéltlich,
sondern man isoliert mit 6c ausschlieBlich das PH-In-
sertions- und [3 4 2]-Cycloadditionsprodukt.

Die Reaktion ist innerhalb von 30 Min abgeschlossen
und liefert 6¢ als gelbes Pulver in 68% Ausbeute. Die
Loslichkeit ist in unpolaren Losungsmitteln gut, in
polaren Losungsmitteln dagegen nur maBig.

Wichtig im Hinblick auf eine Ablosung der durch
Kopplungsreaktion gemil3 Gl. (2) bzw. (3) aufgebauten
Phosphorkomponente ist die Uberfithrung von 6a—c in
kationische Phosphan—Eisen—Komplexe, was mittels
Protonierungs- oder Alkylierungsreagentien moglich
sein sollte. Hierfiir sprechen Experimente mit den aus
Ferrio—diorganophosphanen und Ferrio—mesitylphos-
phan synthetisierten [3 + 2]-Cycloadditionsprodukten.

Mit dem ¢-Bu-substituierten Ferrio—phosphan 4 und
dem Arylvertreter Cp(OC),Fe—P(Mes)H [1] stehen nun
Prototypen fiir Alkyl- und Aryl-substituierte H-funk-
tionelle Ferrio—phosphane zur Verfiigung, deren
Fihigkeit zur Kopplung vor allem mit Isothiocyanaten
nachgewiesen ist. Zukiinftige Arbeiten sollen diese
Fahigkeit gegeniiber weiteren Heteroallenen.

3. Experimenteller Teil
3.1. Allgemeine Angaben

Alle Arbeitsvorgdnge wurden unter einer At-
mosphére von nachgereinigtem Stickstoff in Schlenk-
Technik durchgefiihrt. Losungsmittel und Geréte waren
entsprechend vorbehandelt. [Cp(OC);Fe]BF, [9], ¢-
BuPH, [10] wurden nach Literaturangaben dargestellt.
Alle weiteren Reagentien wurden kauflich erworben.—
IR: Gitterspektrometer Perkin-Elmer Modell 283.—
'"H-, BC{'H}- und 3'P{'H}-NMR: Bruker AMX
400.—Schmelzpunkte: Differentielle Thermo-Analyse
(DTA), Du Pont 9000 Thermal Analysis System.— Die
Elementaranalysen wurden im hiesigen Institut nach
dem mikrochemischen Verfahren durchgefiihrt.

3.2. {[Dicarbonyl(n>-cyclopentadienyl)-
[(tert-butyl)phosphan]eisen(Il)}tetrafluoroborat (3)

Eine Losung von 2.31 g (7.90 mmol) [Cp(OC),Fe]BF,
(1) und 745 mg (8.25 mmol) ¢-BuPH, (2) in 20 ml
Acetonitril wird 20 h bei 70°C geriihrt, wobei ein

Farbumschlag von gelb nach orange eintritt. An-
schlieBend wird im Vakuum bis auf 5 ml eingeengt, 3
mit 20 ml Ether ausgefillt, abfiltriert und im Vakuum
getrocknet.—Ausb. 2.54 g (91%).—Hellgelbes Pul-
ver.—Schmp. 177-179°C (Zers.).—'H-NMR ([D5]-
Acetonitril, 400.1 MHz): 6 =5.78 (s, SH, HsC;); 5.12
[d, 'J(PH)=384.0 Hz, 2H, H-P], 1.27 ppm [d,
3J(PCCH) =21.3 Hz, 9H, (H;C);C].—"*C{'H}-NMR
([Ds]-Acetonitril,  100.6  MHz): 6=209.5 [d,
2J(PFeC)=24.1 Hz, CO], 88.1 (s, CsHs), 31.7 [d,
1J(PC) = 31.5 Hz, C(CH,)5], 29.4 ppm [d, 2J(PCC) =
3.7 Hz, (CH;);Cl.—*'P{'H}-NMR ([D;]-Acetonitril,
162.0 MHz): 6=34 ppm (s).—IR (Acetonitril):
v(PH) = 2390 (w); v(CO) = 2057 (vs), 2009 (vs) cm
1.—C,,H,(BF,FeO,P (353.87): ber. C 37.33, H 4.56;
gef. C 37.41, H 4.57.

3.3. [Dicarbonyl(n>-cyclopentadienyl)ferrio]-
(tert-butyl)phosphan (4)

Eine Suspension von 50 mg (0.14 mmol) {Cp(OC),[¢-
Bu(H),P]JFe}BF, (3) in 10 ml Toluol wird bei — 78°C
mit 18 mg (0.18 mmol) Et;N versetzt. Nach Erwdrmen
auf Raumtemperatur tritt ein Farbumschlag von gelb
nach orange ein. Unlosliches wird sofort abfiltriert und
die orange Losung im Vakuum zur Trockne einged-
ampft, wobei 4 als Oliger Riickstand verbleibt.— Ausb.
34 mg (91%).—Oranges Ol.—'H-NMR ([D]-Benzol,
400.1 MHz): § =4.13 (s, 5H, H;C,), 2.95 [d, 'J(PH) =
149.7 Hz, 1H, H-P], 1.35 ppm [d, *J(PCCH) = 10.4
Hz, 9H, (H,C),C].— "*C{'H}-NMR ([D4]-Benzol, 100.6
MHz): 6 =211.5 [d, 2J(PFeC) = 24.7 Hz, CO], 84.2 (s,
CsHy), 42.1 [s, C(CH,);], 32.4 ppm [d, 2J(PCC) = 20.0
Hz, (CH;);C].—'P{'H}-NMR ([D¢]-Benzol, 162.0
MHz): 6= —17.8 ppm (s).—IR (Toluol): v(PH)=
2346 (w); v(CO)=2000 (vs), 1952 (vs) cm~'.—
C,H,sFeO,P (266.06): ber. C 49.66, H 5.68; gef. C
51.04, H 5.97.

3.4. 1-Carbonyl-1-(n>-cyclopentadienyl)-1-ferra-2-
(tert-butyl)-2-(N-methyl-thiocarbamoyl)-2-phospha-
3-thion-4-methyl-4-aza-cyclopentan-5-on (6a)

Eine Suspension von 260 mg (0.73 mmol)
{Cp(OC),[t-Bu(H),P]Fe}BF, (3) in 10 ml Toluol wird
bei Raumtemperatur unter Rithren mit 87 mg (0.77
mmol) KOz-Bu versetzt. Nach 15 min wird Unlosliches
abgetrennt, die orange Losung des gebildeten Ferrio-
phosphans 4 mit 102 mg (1.46 mmol) Methylisothio-
cyanat (5a) versetzt und das Reaktionsgemisch 90 min
geriihrt. Durch Zugabe von 5 ml Pentan wird 6a ausge
fallt, abfiltriert, dreimal mit je 5 ml Pentan gewaschen
und im Vakuum getrocknet.—Ausb. 230 mg (76%).—
Gelbes Pulver.—Schmp. 67°C (Zers.).—'H-NMR ([D,]-
Chloroform, 400.1 MHz): 6 =1098 (s, 1H, H-N),
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4.92 (s, SH, H,Cs), 3.23 (s, 6H, H;C-N), 1.36 ppm [d,
3J(PCCH) = 15.9 Hz, 9H, (H;C),C].—"*C{'H}-NMR
([Dg]-Toluol, 100.6 MHz, 198 K): ¢=235.0 [d,
2J(PFeC) = 18.2 Hz, CO)], 221.0 [d, 2J(PFeC) =24.1
Hz, COJ, 207.5 [d, 'J(PC)=6.1 Hz, C=1S], 201.6 [d,
1J(PC)=10.1 Hz, C=S], 88.2 (s, CsHs), 40.8 [d,
1J(PC) = 16.2 Hz, C(CH,),], 34.5 (s, CH;—N), 34.0 (s,
CH;-N), 28.5 ppm [d, 2J(PCC) = 3.2 Hz, (CH;);C].—
SIP{IH}-NMR ([D,]-Chloroform, 162.0 MHz): =
123.5 ppm (s).—IR (Chloroform): v(CO) = 1959 (vs);
v(C=0)=1665 (m) cm~!'.—C,sH,,FeN,O,PS,
(412.29): ber.C 43.70, H 5.13, S 15.55; gef. C 42.70, H
5.05, N 5.97, S 13.85.

3.5. 1-Carbonyl-1-(n>-cyclopentadienyl)-1-ferra-2-
(tert-butyl)-2-(N-ethyl-thiocarbamoyl)-2-phospha-3-
thion-4-ethyl-4-aza-cyclopentan-5-on (6b)

Analog 6a aus 220 mg (0.58 mmol) {Cp(OC),[z-
Bu(H),P]Fe}BF, (3), 70 mg (0.61 mmol) KO7-Bu und
90 mg (1.02 mmol) Ethylisothiocyanat (5b) in 10 ml
Toluol.—Ausb. 155 mg (69%).—Gelbes Pulver.—
Schmp. 88°C (Zers.).—'H-NMR ([D,]-Chloroform,
400.1 MHz): 6=11.20 (s, 1H, H-N), 4.92 (s, 5H,
HCy), 3.78 [q, *J(HCCH) = 6.9 Hz, 4H, H,C-N], 1.39
[d, 3J(PCCH)=16.0 Hz, 9H, (H,C);C], 1.20 ppm [t,
3J(HCCH) = 6.9 Hz, 6H, H;C].—"*C{'H}-NMR ([Dg]-
Toluol, 100.6 MHz, 193 K): 6 =237.0 [d, 2J(PFeC) =
17.5 Hz, COJ, 225.0 [d, 2J(PFeC) = 23.8 Hz, CO], 204.6
[d, 'J(PC)=24.2 Hz, C=S], 198.3 [d, 'J(PC)=17.1
Hz, C=S], 86.2 (s, CsHs), 40.5 [d, 'J(PC) =36.1 Hz,
C(CHs;),], 38.6 [d, 3J(PCNC) = 17.1 Hz, CH,-N], 37.9
(s, CH,-N), 27.4 [d, 2J(PCC) = 2.7 Hz, (CH,),C], 15.5
(s, CH;), 12.1 ppm (s, CH;).—*'P{'H}-NMR ([D,]-
Chloroform, 162.0 MHz): 6 =121.3 ppm (s).—IR
(Toluol): v(CO)=1958 (vs); v(C=0) = 1658 (m) cm ~ .
—C,;H,sFeN,O,PS, (440.35): ber. C 46.37, H 5.72, N
6.36, S 7.27; gef. C 45.90, H 5.67, N 6.03, S 7.97.

3.6. 1-Carbonyl-1-(n>-cyclopentadienyl)-1-ferra-2-(tert-
butyl)-2-(N-ethyl-formamido )-2-phospha-4-ethyl-4-aza-
cyclopentan-3,5-dion (6¢)

Analog 6a aus 220 mg (0.58 mmol) {Cp(OC),[t-
Bu(H),P]Fe}BF, (3), 70 mg (0.61 mmol) KOz-Bu und
90 mg (1.02 mmol) Ethylisocyanat (5¢) in 10 ml
Toluol.—Ausb. 155 mg (68%).—Gelbes Pulver.—
Schmp. 88°C (Zers.).—'H-NMR ([D¢]-Benzol, 400.1
MHz): § =10.76 (s, 1H, H-N), 4.54 [d, *J(PFeCH) =
1.2 Hz, 5H, H,C,], 3.70-3.65 (m, 2H, H,C-N), 3.19-
3.14 (m, 2H H,C-N), 1.26 [d, *J(PCCH) = 15.6 Hz,
9H, (H,C),C], 1.09 [t, *J(HCCH) = 7.2 Hz, 3H, H;(C],
0.95 [t, *J(HCCH)=7.2 Hz, 3H, H;C].—"“C{'H}-
NMR ([Dg]-Toluol, 100.6 MHz, 213 K): 6 =219.7 [d,
2J(PFeC) =24.7 Hz, CO], 213.2 [d, 2J(PFeC)=25.2

Hz, CO], 181.5 [d, 'J(PC)=30.2 Hz, COJ, 169.9 [d,
'J(PC)=44.3 Hz, CO], 84.3 (s, CsHs), 36.1 [d,
'J(PC) =22.7 Hz, C(CH,);], 35.3 (s, CH,—N), 34.7 (s,
CH,-N), 27.9 [d, 2J(PCC) = 3.5 Hz, (CH;),C], 14.7 (s,
CH,), 14.2 ppm (s, CH,).—*'P{'"H}-NMR ([D4]-Ben-
zol, 162.0 MHz): 6 =106.3 ppm (s).—IR (Toluol):
v(CO)=1956 (vs); v(C=0)=1652 (m) cm ' —
C,,H,sFeN,O,P (408.22): ber. C 50.02, H 6.17, N 6.86;
gef. C 4991, H 5.94, N 6.69.

3.7. Rontgenstrukturanalyse von

Cp(OC)Fe—P(t-Bu)[C(S)N(H)Me]- C(S)-N(Me)—C(0)
(6a)

Geeignete gelbe Kristalle wurden durch langsames
Verdampfen einer gesittigten Losung von 6a in Chloro-
form erhalten. Summenformel: C,;H,,FeN,O,PS,,
Molekulargewicht: 412.28, Kristallsystem: mono-
klin, Raumgruppe: P2,/n (Nr. 1014), a=8.103(2) A,
b=249258(19) A, ¢=9.56912) A, oa=17y=90.00°
B =105.952)°, V=1858.3(7) A3, Z=4, Absorption-
skoeffizient ©(Mo—-K,): 1.131 mm ~!, Dichte,,,: 1.474
g cm 3, KristallgroBe: 0.30 x 0.30 x 0.15 mm, Trans-
missionsfaktoren: 90.99—-100.00%, MeBbereich: 1.63° <
® < 25.00°, Gesamtelektronenzahl  F(000): 856,
MeBtemperatur: 293(2) K, gemessene Reflexe: 3542,
unabhingige Reflexe: 3304, beobachtete Reflexe [/ > 2.0
o 1]: 2631, Strukturlésung mit SHELXS-96 [11] und
Verfeinerung mit SHELXL-96 [12] (217 Parameter)
liefert R, = 0.0345, wR, = 0.0854 [13].
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