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(Reoeived in kxmany 21 January 1963; received in UK for publication 27 Jarmary 1969) 

Die Substanz, CRu(P2C,6H20)21 Cl2. wurde von J.P. Bercz und L. Homer, Maim synthetiaisrt. 

Von dem aur Chelatbilduug verwendeten &hylen-l,2-bia- (methyl-phenyl-phosphin) (t) rind awei 

I) Stereoisomere dglich . 

-~cH2_~(.c6H5 

5'6 CH3 

msso-(I) 

Je nach dem Einbau ~0x1 (I) in das Ru-Chelat sind dahar such von diesem mehrere Storaofsomete mllg- 

lich und such synthetisiert worden. I,?) . Diese Strukturuntersuchung sollte vor allem l atscheiden, 

ob, vie vermutet, bei dem untersuchten Kristall die -so-syn-Form dieter komplexmr vorliegt uad 

wie diese aufgebaut lat. 

Die Ausgangsverte der Gitterkonstaaten (agl7.85 8, b-0.76 8, c-21.81 2, S-103') und die Raua- 

gruppe P21/n wurden van H.-J. Berthold, Mainz, bestinnt. 

Ein Kristall dieser Substaaz (Querschuitt 0.12x0.24 sm2, Lilnge 0.5 mm) uurde parallel zur b-Achse 

aufgesetrt. Die Gitterkonstanten wurden vor den Intensitltsmassungen verfeinert. Die kristallo- 

graphischen Daten dieses Chelates betragen: 
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a - 17.78 + 0.02 R Roumgruppe P2,ln 

b - a.78 + 0.01 8 Dm(pyb. 1 - 1.45 + 0.01 g cm3 

C = 21.78 + 0.03 x cm+ 

6 -102.9 + O.1° 

Dx - 1.44 g 

z-4 

Die IntensitHten wurden von (h01) bis 681) auf einem autometischen Einkristalldiffraktometer 

mit Ni-gefilterter CuRo-Strahlung gemessen. Auf eine Absorptionskorrektur wurde wegen des kleinen 

Absorptionskoeffisientes (~-74.0 cm-', uRzzl.3) verzichtet. Die Strukturbestinrmung erfolgte nach 

der Schweratotmsethode. 

Mit den FlWerten der gemessenen 4784 unabhlngigen Reflexe (davon 389 unbeobachtete) wurde eine 

Patterson-Synthese gerechnet, sus der die Ruthenium-Atomlage erschlossen werden konnte. Aus der 

ersten Fourier-Synthese (Vorzeichen nur aus der Ru-Lage berechnet) konnten auSer der Lsge des Ru- 

Atoms die Lagen der sechs mittelschweren Atome- P und Cl-entnoemen werden. Diese sieben Atom- 

lagen wurden zur Voreeichenberechnung der sweiten Fourier-Synthese benutzt, die alle 32 Rohlen- 

stoff-Lagen der asyssaetrischen Einheit ergab. 

Die so gefundenen Atomkoordinaten au6er Wssserstoff wurden mit Hilfe der Methode der kleinsten 

Quadrate verfeinert. Nach sechs Zyklen mit isotropen Temperaturfaktoren erreichte der R-Wert 

swischen beobachteten und berechneten Strukturfaktoren 12.6 %. Eine Verfeinerung mit anisotropen 

Temperaturfaktoren bei gleichseitigem EinfRgen der H-Atoms wird sur Zeit durchgefiihrt und an anderer 

Stalls ver8ffentlicht. 

Wie die Bezeichnung "msso-synu angibt, liegen alle vier Phenyl-Ringe auf derselben Seite der 

Rbene, die durch die 4 PAtome und das Ru-Atom bestimmt wird (umeso-u besieht sich auf der Mesoform 

von (I)). Die Methyl-Gruppen liegen zwangsltlufig auf der anderen Seite dieser Ebene. Das Molekiil 

selbst hat ungefiihr die Sysmetrie sun2 - Czv. Bef Gleichsetzung von Methyl- und Phenylgruppen wird 

das Holekill annRhernd sentrosvtrisch. Die #thylen-Brilcken laufen nicht, wie von Bercz und Rorner 

angenomsn, m oder 4 sondern <-> , d.h. die beiden C-Atome 

einer Athylenbfficke liegen jeweils auf einer Seite der Chelat-Ebene. 

Auger den gensnnten Stereoisomeren (FPlle 1,X1,11 und IV2)) muR noch eine Maglichkeit V bestehen. 

bei der drei gleiche Ligsnden nach einer Seite seigen- d.h. von den beiden Molekiilen (1) liegt eins 

in der meso- und das andere in der racem-Form vor. Natgrlich kommt V wie IV in swei enantiomorphen 

Forum vor. 
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Abb. 1. x,a-Projektion l ines fh~(P,f,~R~~)~] Cl2 Molekills in 

der meso-syn-Form. In den Kreisen sind die 

y-Koordinaten in b/100 angegeben. 
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Die Staudardabweichungen der Abstgnde und Winkel betragen bef AusschluE der C-Atom 0.005 2 

bsw. 0.2', und bei Einschlug der C-Atome 0.02 2 bsw. 1.3'. Chemisch gleichwertige Abstgnde und 

Winks1 unterscheiden sich nicht im Rahmen dieser Fehlergenauigkeit. 

In der Tabelle I rind Hittelwerte der Abstgnde und Winkel angegeben. 

Tabelle I. Mlttelwerte chemisch gleichwertiger AbstPnde und Winker in (Ru(P~C,~H~~)~] Cl2 

Ru - P 4x 2.330 R P-Ru-P (verkniipft durch C H ) 

2.438 2 
24 

2 x a2.7O 

Ru - Cl 2x P-Ru-P (unverknlipft) 2x 97.3O 

P - c(8p3) a x I.843 R P-Ru-P (diametral) 2 x ta2.9O 

P - C(sp2) 4 x ,I.831 R P-Ru-Cl ax 90.0° 

C -c 2x 1.529 II Cl-Ru-Cl (diametral) I x 183.4O 

c z-c 24 k 1.396 8 Ru-P-C 12 x 115.6' 

C-P-C 12 x 102.6' 

Literatur: 

I) L. Rorner u. J.P. Bercz, Tetrahedron Letters [London') , No. 46_, 5783, (1966). 

2) J.P. Bercz u. L. Homer, Liebigs Ann. Chem. 703, 17, (1967). 


