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Abb. I. Molekiilstruktur von 3 in einer Aufsicht (a, ohne H-Atome der 
Si(CH,),-Gruppen) und einer Seitenansicht (b, ohne H-Atome. mit Interpla- 
narwinkeln). Die angegebenen Bindungslangen [A] und -winkel ["I sind iiber 
die spiegelsymmetrischen Molekiilteile gemittelt und zur besseren ubersicht 
rnit einer Stelle weniger als die signifikan!e Stelle angegeben (Standardab- 
weichungen der Einzelwerte: 0.004-0.008 A bzw. 0.2-0.5°). 

1.45- 1.47 A lang, die Doppelbindungen 1.35-1.36 A. Die 
beiden Siebenringe haben nicht die gleiche Konformation: 
Der Cycloheptatrienring A liegt in einer Wannen-, der Cy- 
cloheptadienring B in einer Briefumschlagkonformation 
vor. In Ring B sind die silylsubstituierten Atome C7 und 
C10 merklich von sp2 in Richtung sp3 umhybridisiert 
(Winkelsumme: 356.2"). Die Atome Si3 und Si4 liegen 
0.75 A auDerhalb der Ebene der sechs coplanaren C- 
Atome des Ringes B. Die Umhybridisierung der analogen 
C-Atome des wannenformigen Ringes A ist vergleichs- 
weise gering (Winkelsumme: 358.9"). In beiden Fallen 
aber wird durch die Umhybridisierung die sterische Span- 
nung zwischen den ,,pen'"-Silylgruppen vermindert. Die 
Silylgruppen an Ring A einerseits und Ring B andererseits 
befinden sich auf verschiedenen Seiten des [ 101Annulen- 
rings (Abb. lb). Die Aromatizitat von 1,6--Methano[ lO]an- 
nulen wird durch die sterischen Effekte der Substituenten 
aufgehoben, die eine starke Torsion um die C6-C7- 
und C1 -C10-Bindung bewirken. Der Torsionswinkel 
CS-C6-C7-C8 betragt - 127.5", der spiegelsymmetrie- 
aquivalente Winkel 126.7 '. Beriicksichtigt man noch die 
Umhybridisierung an C7 und C10, dann sind die p,-Orbi- 
tale an diesen Bindungen um 61.4" gegeneinander yer- 
dreht. Der transanulare Cl-C6-Abstand betrlgt 2.298 A. 

Bei der reversiblen Valenzisomerisierung in Losung fin- 
det auch eine gegenseitige Konformationsumwandlung der 
Siebenringe statt ; es entstehen gleiche Strukturen. 

Arbeitsvorschrijit 
Zu 20 mL TMEDA werden 5 g (33 mmol) 1. 1 g Kalium-rerf-butylalkoholat 
und 84 mL (210 mmol) einer 2.5 M Lasung von n-Butyllithium in Hexan ge- 
geben. Man erhitzt l h auf 50°C. gibt anschlieDend unter Eiskiihlung 25 g 
(230 mmol) Trimethylsilylchlorid zu. rOhrt 1 h bei Raumtemperatur und hy- 
drolysiert rnit vcrdnnnter Salzslure. Durch Extraktion mit Ether, Trocknen 

iiber wasserfreiem MgS04, Entfernen des Usungsmittels und shulenchroma- 
tographische Reinigung (Silicagel, 30 cm, 0 3 cm, Laufmittel Hcudn) werden 
910 mg (6%) 3 erhalten, farblose Kristalle vom Fp= 12X-( . CV (Hexm): 
l,,.(lg&)=240 (4.15). 320 nm (3.88). - 'H-NMR (250 Xlllz. C'C'12F2/[L),,jAce- 
ton): 293 K: 6 (bez. auf [D6]Aceton)-0.30 (s, CH3), 1.53 (s, CH2). 6.84 (s, H- 
3.4.8.9). 128K:S=0.11,0.31(CH3),0.82, 1.66(CH2),6.47,7.03(Perimeter- 
H). ~ "C-NMR (62.89 MHz, CDCI,): 6= 1.87 (4. CH,), 39.7 (t, C-l I). 132.4 
(d. C-3. 4, 8, 9). 138.3 (s, C-2, 5 ,  7, 10). 

Eingegangen am 27. Mi17 1985 [Z 1241) 

[I] E. Vogel, H. D. Roth,Angew. Chem. 76 (1964) 14S;Angew. Chem. In,.  Ed. 
Engl. 3 (1964) 228. 

121 a) ESR: F. Gerson, E. Heilbronner, W. A. I l o l l .  r .  Vogcl. Iielu. Chim. Acfu 
48 (1965) 1494; b) Elektronenbeugung: L. K. Lloiitgoniery, J. Croetter, 
als persanliche Mitteilung zitiert in H. Giinther, H. Schmickler, W. Brem- 
ser, F. A. Straube, E. Vogel, Angew. Chem. 85 (1973) 585; Angew. Chem. 
Inf. Ed. Engl. I2 (1973) 570; c) 'H-NMR: H. Giinther, Z. Nururforsch. 
B20 (1965) 948; d) Rantgen-Strukturanalyse: M. Dobler, J. D. Dunitz, 
Helu. Chim. Acro 48 (1965) 1429; e) Photoelektronenspektrum: R. Boschi, 
W. Schmidt, J.-C. Gfeller. Tetrahedron Leff.  1972, 4107; 0 UV: H.-R. 
Blattmann, W. A. BBll, E. I Icilbiwiier, G. Hohlneicher. E. Vogel, J:P. 
Weber. Helo. Chim. Acfu 49 (1966) 2017; g) Bildungsenthalpie: W. Brem- 
ser, R. Hagen, E. Heilbronner, E. Vogel. ibid. 52 (1969) 418; h) Dipolmo- 
mente: W. Bremser, H. T. @under, E. Heilbronner, E. Vogel, ibid. 50 
(1967) 84. 

[3] E. Vogel, T. Scholl, J. Lex, G. Hohlneicher, Angew. Chem. 94 (1982) 878; 
Angew. Chem. Inr. Ed. Engl. 21 (1982) 869; Angew. Chem. Suppl. 1982, 
1882. 

[4] Monoklin, P2,/c, u~9.933(4), b =  25.449(7), c= 11.654(4) A, 
/?=108.92(3)", V=2786.8 A', 2 = 4 ,  pk, -1.027 g cm-'; CAD4, Mo~,,. 
Graphitmonochromator, 325 1 unabbangige Reflexe (I > 2u(l)), 
0"<0<26.5", o/2@-Abtastung, direkte Methoden, R =0.073. Weitere 
Einzelbeiten zur Kristallstrukturuntersuchung kalnnen beim Fachinfor- 
mationszentrum Energie Physik Mathematik, D-75 14 Eggenstein-Leo- 
poldshafen 2, unter Angabe der Hinterlegungsnummer CSD 5 1  356, der 
Autoren und des Zeitschriftenzitats angefordert werden. 

Bis(dihydro-1,2-azaborolyl)zino - 
ein neuartiges Bor-Stickstoff-Stannoceo** 
Von Giinter Schmidt. Dagmar Zaika und Roland Boese 
Dihydro-l,2-azaborolyl-Liganden konnen ffbergangs- 

metallen ein differenzierteres elektronisches ,,Angebot" 
machen als die isoelektronischen Cyclopentadienyl(Cp)- 
Systeme. Neben der q5- werden auch q4- und q3-Koordina- 
tion beobachtet"]. Entsprechend seiner Elektronenkonfi- 
guration sucht das Metal1 starkeren Kontakt zum Accep- 
toratom Bor, zum Donoratom Stickstoff, zum C3-Allylteil 
oder gleichermaDen zu allen fiinf Ringatomen. In den 
Stannocenen, die in den letzten Jahren synthetisiert und 
strukturell untersucht werden konnten, finden sich interes- 
santerweise relativ starke Abweichungen von der $-An- 
ordnung der Cp-Liganden. AuBerdem sind die Cp-Ringe 
in der Regel nicht coplanar, sondern gewinkelt angeord- 
net. 

In Bis(l-tert-butyl-2,3-dimethyl-dihydro-l,2-azaboro- 
lyl)zinn 1 konnten wir nun erstmals ein Hauptgruppenme- 
tall an einen Dihydro-1,2-azaborolyl-Liganden binden (au- 
Der Li in l-tert-Butyl-2,3-dimethyl-dihydro-1,2-azaborolyl 
2), das Verhalten des Metalls beziiglich seiner bevorzugten 
Koordinationsstelle studieren und Vergleiche mit Stanno- 
cenen anstellen. 

[*] Prof. Dr. G. Schmid, Dipl.-Chem. D. Zaika, Dr. R Boese 
Institut fiir Anorganische Chemie der Universitfit 
UniversitatsstraOe 5-7, D-4300 Essen 1 

[**I Azaborolinyl-Komplexe, 19. Mitteilung. Diese Arbeit wurde vom Fonds 
der Chemischen lndustrie unterstntn. - Anmerkung zur Nomenklatur: 
Die traditionelle Bezeichnung ,,Azaborolinyl" ist nach der IUPAC-Re- 
gel RB-1.2 durch .,Dihydroazaborolyl" zu ersetzen ( h i e  Appl. Chem. 55 
(1983) 409). - 18. Mitteilung: G.  Schmid, G. Barbenheim, R. Boese, Z. 
Nufurforsch. B, im Druck. 
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Die Reaktion von 2 rnit SnC12 bei -45°C in Tetrahy- 
drofuran (THF) liefert in 49% Ausbeute orange-gelbes 1, 
das sich oberhalb - 20°C unter Zinnausscheidung zer- 
setztI2l. Die Molekiilstruktur des BN/NB-1~omers~'~ (Abb. 
1) weist planare Ringe in gewinkelter Anordnung auf und 

Abb. 1. Struktur von 1 im Kristall. Ausgewahlk Bindungslangen [A]: Sn-C3 
2.489(9), Sn-C4 2.592(10), Sn-B2 2.742(10), Sn-CS 2.810(10), Sn-NI 2.917(9), 
N1-62 1.460(7), 82-C3 1.51 l(7). C3-C4 1.422(6), C4-CS 1.377(8), Nl-CS 
1.399(4). 

ahnelt darin den meisten bisher untersuchten Stannoce- 
nent4-'I. Nur im sterisch stark gehinderten [(Ph,C&Sn] 
sind die Ringe coplanar angeordnet[*I. Das Molekiil hat 
C,-Symmetrie, die durch die kristallographische Achse in 
O/ Y/0.25 verursacht ist. Der Offnungswinkel der beiden 
Ringe in 1 betragt 46.5" und liegt damit zwischen den ent- 
sprechenden Winkeln in Stannocen rnit 55 Of41 und in Deca- 
methylstannocen mit 36 'I5]. Nach MO-Rechnungen resul- 
tiert fur eine gewinkelte Struktur ein Energiegewinn (Ener- 
gieminimum bei 60") gegeniiber der coplanaren Anord- 
nungLsl. Aus Abbildung 2 ist die Verschiebung von Zinn 
aus der Ringmitte in Richtung der Atome C3 und C4 um 

c 

Abb. 2. Verschiebung deb Sn-Atuma BUS der Ringmitte in 1. 

0.48 A zu ersehen. Dementsprechend sind pie Sn-CS- und 
Sn-N1-Abstande rnit 2.810 bzw. 2.917 A ungewohnlich 
lang. Diese Beobachtung steht in Ubereinstimmung rnit 
den Bindungsverhiltnissen in Stannocenen oder Stanno- 
cen-ahnlichen Kornplexen, in denen sich ebenfalls merkli- 
che UnteFchiede in den Sq-C-Bindungslangen finten : 
2.56-2.85 A in 3I4l, 2.59-2.74 A in 4I5I oder 2.53-2.81 A in 
gL6I. In den Bor-haltigen Komplextypen 6"' und 7[Io1 sind 
die Zinnatome deutlich aus den Ringmitten in Richtung 
der Boratome verschoben. 

Wtihrend Metall-Bor-Bindungen in aergangsrnetall- 
komplexen zu Hochfeldverschiebungen der "B-NMR-Si- 
gnale gegeniiber denjenigen in den freien Liganden fuhren, 
beobachtet man in 1 eine Tieffeldverschiebung von 
6=24.5 (in 2) nach 6=31.5. Dies ist auf die verminderte 
Riickbindungsftihigkeit von Hauptgruppenmetallen man- 
gels verfiigbarer d-Elektronen zuriickzufiihren. 

Wie auch bei den Dihydro- 1,2-azaborolyl-Kornplexen 
rnit Ubergangsmetallen lassen sich bei 1 ' H-NMR-spek- 
troskopisch die beiden zu erwartenden Diastereomere, de- 
ren Bildung durch den prochiralen Charakter der Ringe 
bedingt ist, erkennen. Die Protonensignale der Diastereo- 
mere stehen im Intensitiitsverhiltnis von ca. 10 : 1, wobei 
nicht geklart ist, ob die Anreicherung der einen Form erst 
im Verlaufe der Aufarbeitung eingetreten ist, oder ob be- 
reits bei der Entstehung der Komplexe ein Isomer bevor- 
zugt wird. Im Falle der Ubergangsmetallkomplexe wird in 
der Regel ein Isomerenverhaltnis von ca. 1 : 1 gefunden. 
Moglicherweise spielen im vorliegenden Fall die besonde- 
ren Bindungs- und Strukturverhaltnisse eine Rolle. Die 
' H-NMR-Signale liegen in den zu erwartenden Bereichen, 
wobei die Ringprotonen H4 und H5 durch die gegenseitige 
Kopplung je als Dublett auftreten. 

Eingegangen am 1. M a n  1985 [Z 11981 

[l]  G. Schmid, Comm. Inorg. Chem.. irn Druck. 
[2] Arbeitsvorschrift: I-tert-Butyl-2,3-dirnethyl- IH-2J-dihydro- 1.2-azaborol 

8: 8.55 g (59.8 mmol) l-ferf-Butyl-2-methyl-IH-2,3-dihydro-l,2-azaboro- 
lyltithium 1111 werden in 90 m l  THF gel6st und bei -50°C tropfen- 
weise mit einer Losung von 8.49 g (59.8 mmol) Iodmethan in Pentan ver- 
setzt. Man erwBnnt langsam auf Raumtemperatur und riihrt I h. Lit 
wird durch Absaugen iiber eine Fritte abgetrennt. Die Destillation liefert 
bei 163-165°C 6.86 g (75.9%) farbloses 8. 'H-NMR (200 MHz, [DJBen- 

C(CH,),), 1.78 (m, lH,  H3). 5.41 (dd, J = 4  Hz, J = 2  Hz, 1 H, H4), 6.47 
(dd, J = 4  Hz, J = 2  Hz, IH ,  HS); "B-NMR (200 MHz, [D6]Benzol): 
6-50.8f 1; "C{'HJ-NMR (200 MHz, [D,]Benzol): 6-0.8 (br. s, BCHj), 

118.21 (s, C4), 136.4 (5, C5). Korrekte C-H-N-Analyse. 2 :  Analog zur 
Darstellung anderer Dihydroazaborolyllithium-Salze aus Lithium-tetra- 
methylpiperidid und 8 [I l l .  Ausbeute: 76.0%. 'H-NMR (200 MHz, 

~0l):6=0.69 (s,3H, BCHa), 1.15 (d, J a 7 - 8  Hz, 3H, CCHj), 1.16 ( s , ~ H ,  

13.01 (s, CCHa), 31.35 (s, C(CH,),), 35.6 (br. S, C3), 53.52 (s, C(CHa),), 

[DeJTHF): 6-0.47 (5, 3H, BCHj), 1.34 (s, 9H, C(CHa),), 1.82 (s, 3H, 
CCHj), 5.54 (d, J=2.7 Hz, 1 H, H4), 5.73 (d. 1-2.7 Hz, I H. HS); "B- 
NMR (200 MHz, [DalTHF): 6 = 2 4 . 5 f l ;  "C('HJ-NMR (200 MHz, 
[DajTHF): 6=0.6 (br. S, BCHa), 15.25 (s, CCH,), 32.56 (s, C(CH,),), 
53.64 (s, C(CH,),), 103.28 (s, C4), 113.31 (s, CS). Das Signal fur C3 kann 
wegen der Nachbarschaft zum Boratom nicht erkannt werden. Korrekte 
C-H-N-Li-Analyse. 1 : Zu einer Lasung von 1.23 g (7.8 mmol) 2 tropft 
man bei -45°C langsam 0.74 g (3.9 mmol) wasserfreies SnCI, in 25 mL 
THF. Nach I h wird das Wsungsmittel in der Kalte abgezogen. Man be- 
handelt den Ruckstand mit 20 mL kaltem Pentan. Absaugen durch eine 
mi1 Trockeneis gekiihlte Friite liefert eine orangegelbe Lasung, der das 
Wsungsmittel bei - 20°C entzogen wird. Wiederholtes Waschen mit 
Pentan bei -20°C und anschlieBendes Trocknen im Vakuum ergibt 
0.79 g (48.6%) analysenreines I als Diastereomerengemisch, das bei 
-78°C gelagert wird. Laut 'H-NMR-Spektrum enthiilt die Probe die 
beiden Diastereomere im Verhhltnis 10 (n) : I  (b). Eine Zuordnung von 
a und b zum BN/BN- oder BN/NB-Isomer gelang bislang nicht, da 
eine praparative Trennung nicht mllglich war. 'H-NMR (200 MHz, 
[DBjToluol, -4OOC): 6=(n) 1.02, (b) von C(CHJ)~ verdeckt, (s, 6H, 
BCH,), 1.10 (1.16) (s, 18H. C(CHj)a), 2.28 (2.42) (5, 6H, CCHj), 5.39 
(5.52)(d.J=3 H Z , ~ H , H ~ ) , ~ . ~ O ( ~ . ~ O ) ( ~ , J - ~ H Z , ~ H , H S ) ;  "6-NMR 
(200 MHz, [DI~ToIuoI, -40°C): 6-31.5i  1 (a=  b); "C['Ht-NMR (200 
MHz, [D~ToIuoI, -40°C): 6=(n) 13.41 (s, CCHJ), 31.22 (s. C(CHI)A), 
54.22 (s, C(CHa)a), 103.89 (s. C4), 117.94 (s, C5). Die Signale fur C3 und 
C6 kOnnen wegen der Nachbarschaft zum Boratom nicht erkannt wer- 
den. Wegen des schlechten SignalIRausch-Verhaltnisses k h n e n  die 
"C-NMR-Signale von b nicht mehr beobachtet werden. Korrekte C-H- 
N-Sn-Analyse. 

[31 BN/NB-Isomer bedeutet, daB die Ringe mit gleichen, BN/BN-Isomer, 
daB sie mit verschiedenen Ringseiten an Zinn koordiniert sind. BN/NB- 

582 0 VCH Verlagsgesellschafl mbH. 0-6940 Weinheim. 1985 0044-8249/85/0707-0582 S 02.50/0 Angew. Chem. 97 (1985) Nr. 7 



1 (-120°C): aus Pentan in der Kilte: C2/c: 2 = 4 ;  a=20.972(4), 

glcm.': 3'520560O (MoK,, A-0.71069 A. Graphitmonochromator), 
p =  12.4 cm- ' ;  2469 unabhangige Intensititen, davon 2320 mit 
FZ 3.50(J9. Strukturlosung mit Patterson- und Differenz-Fourier-Me- 
thoden. Verfeinerung nach der Block-Kaskaden-Methode mit 
SHELXTL. Die Wasserstoffatome der CH,-Gruppen wurden als ,,riding 
group" verfeinert, die Ring-Wasserstoffatome aus einer Differenz-Fou- 
rier-Synthese ermittelt und bis R -0.066 verfeinert. Weitere Einzelheiten 
zur Kristallstrukturuntersuchung konnen beim Fachinformationszen- 
trum Energie Physik Mathcmatik, D-75 14 Eggenstein-Leopoldshafen 2, 
unter Angabe der Hinterlegungsnummer CSD 51 413, der Autoren und 
des Zeitschriftenzitats angefordert werden. 

[4] J. L. Atwood, W. E. Hunter, J .  Chem. SOC. Chem. Commun. 1981. 925. 
[5] P. Jutzi, F. Kohl, P. Hofmann, C. Kriiger, Y.-H. Tsay, Chem. Ber. 113 

(1980) 757. 
161 A. H. Cowley. J. G. Lasch, N. C. Norman, C. A. Steward, T. C. Wright, 

Organometallics 2 (1983) 1691. 
171 A. H. Cowley, P. Jutzi, F. X. Kohl, J. G. Lasch, N. C. Norman, E. Schlii- 

ter, Angew. Chem. 96 (1984) 603; Angew. Chem. b t .  Ed. Engl. 23 (1984) 
616. 

181 M. J. Heeg, C. Janiak, J. J. Zuckerman, 1. Am. Chem. SOC. 106 (1984) 
4259. 

191 H. Wadepohl, H. Pritzkow, W. Siebert, Organometallics 2 (1983) 1899. 
(101 A. H. Cowley, P. Galow, N. S. Hosmane, P. Jutzi, N. C. Norman, J.  

[I I ]  G. Schmid, S. Amirkhalili, U. HBhner, D. Kampmann, R. Boese, Chem. 

b=9.266(2), ~=18.137(5) .&;~=144.01(1)"; V=2071.2(9) A3:p&,  =1.34 

Chem. SOC. Chem. Commun. 1984. 1564. 

Ber. 115 (1982) 3830. 

Z-[(qs-C5H&CO),Fe-P=C(OSiMe3~t-Bu)], 
ein Phosphaalkenylkomplex mit 
FeP-Einfachbindung** 
Von Lothar Weber*, Klaus Reizig, Roland Boese und 
Michael Polk 

Mehrfachbindungssysteme mit Elementen hliherer Peri- 
oden (n13)  sind sowohl praparativ als auch theoretisch 
sehr interessant"]; auch die Ligandeneigenschaften von 
Verbindungen mit derartigen Baugruppen wurden unter- 
sucht['c.21. So sind z. B. von Phosphaalkenen und -alkinen 
q I -  und q*-Komplexe bekannt; Phosphaalkene kannen ter- 
minale oder verbriickende Liganden ~ein''~'. Alle Phos- 
phaalkenkomplexe weisen das intakte R1P=CR2R3- 
Grundgeriist auf. 

Prinzipiell ist denkbar, die Gruppen R', R2 und R3 eines 
Phosphaalkens durch Ubergangsmetallkomplexfragmente 
zu ersetzen, was zu den Komplextypen A-E fiihren wiir- 
de. 

R2 R', /ML, R1, /ML, . P=C . P=C LnM,  / 
.P=C 
* k3 - k3 - kL', 
A B C 

L,M, ,M'L', L,M, ,M'L', 
.P=C . P=C 

'R3 

D E 

Kiirzlich haben wir iiber die Synthese und Struktur von 
Rheniumkomplexen des Typs B berichtetf4I, wahrend von 
Cowley et al. der erste Phosphavinylidenkomplex 4 be- 
schrieben wurdeIS1. Hier sol1 nun erstmals ein Phosphaal- 

[*I Priv.-Doz. Dr. L. Weber, DipLChem. K. Reizig, Dr. R. Boese. 
Dipl.-Chem. M. Polk 
lnstitut far Anorganische Chemie der Universitst 
UniversititsstraOe 5-7, D-4300 Essen 1 

Deutschen Forschungsgemeinschaft unterstiitzt. 
I**] Diese Arbeit wurde vom Fonds der Chemischen lndustrie und von der 

kenylkomplex von Eisen, der dem Typ A angehort, vorge- 
stellt werden. 

Wir haben hierzu die von Becker entwickelte Synthese 
von Phosphaalkenen aus Disilylphosphanen und Pivaloyl- 
chloridr6I auf den Disilylphosphido-eisenkomplex l['I 
ubertragen. 1 reagiert mit Pivaloylchlorid zur braunen Ti- 
telverbindung 3Is1. 3t  P-NMR-spektroskopisch ist dabei von 
- 70 bis 22 "C keine Zwischenstufe wie 2 nachweisbar. 

I 

[(qs-CSH5)(CO)ZFeP(SiMe3)(C(0)IBU)I -t 

2 

[(qs-C5H5)(C0)2FeP=C(OSiMe3)(f Bu)] 
3 

[(q5-C5Hs)(C0)zMo=P=C(SiMe3)Z] 
4 

Konstitution und Konfiguration des isolierten Komple- 
xes 3 wurden durch Elementaranalyse und spektroskopi- 
sche Methoden gesichert"'. Die Fe(C0)2-Gruppe gibt sich 
im IR-Spektrum durch zwei intensive v(C0)-Banden zu 
erkennen. Die charakteristischen Tieffeldverschiebungen 
der Resonanzen der (C=P)-Einheit und das M+-Ion im 
Massenspektrum sind mit dem monomeren Bau des Kom- 
plexes vereinbar. Die Konfiguration an der P=C-Bindung 
wurde durch Analyse der 'H- und I3C-NMR-Spektren er- 
mittelt. Die Protonen der Me3SiO-Einheit wurden als Sin- 
gulett bei 6 =  0.44 registriert, wahrend die Resonanzen der 
tert-Butylprotonen wegen der Kopplung mit dem Phos- 
phoratom als Dublett auftreten. Das Dublett bei 6-4.15 
wird dem Cyclopentadienylliganden zugeordnet. Auf- 
grund von Vergleichsdatenigl und der Tatsache, dalj Kopp- 
lungen zu Resten, die ekliptisch zum freien Elektronen- 
paar des Phosphoratoms angeordnet sind, gr60er sind, 
mu13 fCir 3 Z-Konfiguration angenommen werden. Dieser 
Befund wird durch die Riintgen-Strukturanalyse von 3 bei 

c10 

c7 

Abb. I. Struktur von 3 im Kristall. AusgewPhlte Bindungslangen [pm] und 
-winkel lo]: Fe-P 229.8(1), P-CI 170.1(4), C1-01 136.5(5). CI-C4 152.9(6), Fe- 
C2 175.3(5), Fe-C3 178.3(5), C2-02 115.1(6), C3-03 110.8(7), Fe-C(Ring) 
211.2(3) bis 21 1.9(3); C2-Fe-P 86.2(1), P-Fe-C3 88.8(2), C2-Fe-C3 96.5(2), Fe- 

01-Si 144.7(3). 
P-CI 113.8(2), P-CI-01 123.9(3). P-CI-C4 120.5(3), 01-CI-C4 115.3(4), C1- 
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