
des Pentafluorphenylesters 9 rnit 4-(Dimethylamino)pyri- 
din katalysiert wird. 

Dabei findet offenbar Inversion in a-Stellung des a -  
Aminodecansaurederivates statt. Beim RingschluB - der ja 
auch durch 4-Pyrrolidinopyridin katalysiert wird - tritt 
diese Konfigurationsumkehr dagegen weitgehend zuriick, 
da sich der konfigurationsstabile Ring sehr schnell 
schlieBt"21. Hydrolyse der Isopropylidenverbindung 10 
und Epoxidbildung ergaben 12, das rnit DMSO/DCCD 
zum Epoxyketon 1 reagiert. NMR-Spektrum, Massenspek- 
trum und ag-Wert waren mit denen des Naturstoffs iden- 
tisch. 
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[ 121 Versuche zur Isomerisierung des Cyclopeptids 10 durch stundenlanges 

Erwarmen auf 80°C mit 1,8-Diazabicyclo[5.4.0]undec-7-en oder 4-mrrO- 
lidinopyridin verliefen negativ. 

Alkyl- und Alkylidin-Komplexe des Rheniums** 
Von Josef K. Felixberger, Paul KiproJ 
Eberhardt Herdtweck, Wolfgang A .  Herrmann*, 
RalfJakobi und Philipp Giitlich* 

Wegen der Vielfalt seiner Oxidationsstufen ermoglicht 
das Element Rhenium die Fixierung zahlreicher Liganden- 
typen in stabilen Komplexen, und auch die katalytische 
Wirksamkeit einiger Rhenium-Komplexe griindet sich auf 
den leicht zu bewerkstelligenden reversiblen Wechsel der 
Oxidationsstufe des Metalls"]. Wahrend Methylrheni- 
um(vII)-oxid CH3ReO3['l ein wirksamer Katalysator fur die 
Metathese funktionalisierter Olefine istr3], eignen sich der 
sterisch weniger gut zugangliche do-ReV1'-Komplex ($- 
C,Me,)ReO, und insbesondere sein reduziertes Derivat 1 
(dZ-ReV) zur Gewinnung stabiler Modellverbindungen fur 
solche Reaktionen. Wir berichten nun uber schrittweise Al- 
kylierungs- und Halogenierungsreaktionen (die sich sinn- 

[*] Prof. Dr. W. A. Herrmann, J. K. Felixberger, P. Kiprof, 
Dr. E. Herdtweck 
Anorganisch-chemisches Institut der Technischen Universitat Miinchen 
LichtenbergstraDe 4, D-8046 Garching 
Prof. Dr. P. Giitlich, R. Jakobi 
Institut fur Anorganische Chemie und Analytische Chemie 
der Universitat 
Staudinger-Weg 9, D-6500 Mainz 

[**I Mehrfachbindungen zwischen Hauptgruppenelementen und Ubergangs- 
metallen, 63. Mitteilung. Diese Arbeit wurde von der Deutschen For- 
schungsgemeinschaft, der Merck'schen Stiftung fur Kunst und Wissen- 
schaft e. V. (Stipendium fur J.  K. F.), vom Fonds der Chernischen Indu- 
strie und der Degussa AG gefordert. - 62. Mitteilung: W. A. Herrmann, 
R. A. Fischer, E. Herdtweck, J.  Am.  Chem. Soc., im Druck. 

gemail3 auch fur andere Organometalloxide anbieten), rnit 
denen neue Alkylidin-Komplexe des Rheniums in hohen 
Oxidationsstufen erhalten werden. 

Das Oxodichlorid 1 laBt sich nach Schema 1 rnit Me- 
thylmagnesiumchlorid iibersichtlich in das bekannte Di- 
methyl-Derivat 2a"I uberfuhren (75% Ausbeute). Die ReO- 
Gruppe wird dabei nicht methyliert. Uber den Umweg ei- 
ner Chlorierung eroffnet sich ohne Anderung der Metall- 
Oxidationsstufe die Moglichkeit zur Herstellung von Al- 
kyl(ha1ogen)-Derivaten. So reagiert das oxophile Chlorie- 
rungsmittel Trichloro(~l~-cyclopentadienyl)titan(~v) mit 2a 
zunachst zum isolierbaren Dimethyl-Zwischenprodukt 3, 
das sich selektiv zum anderweitig nicht zuganglichen Tri- 
methyl-Derivat 4 methylieren 1aBt (Schema 1). Die analoge 
Tetramethyl-Verbindung ist in einer weiteren Grignardie- 
rungsstufe zwar erhaltlich, kann aber einfacher aus (q5- 
C5MeS)ReC14 durch erschopfende Methylierung gewonnen 
werdent41. Somit ist jetzt die komplette Verbindungsreihe 
(q5-C5Me5)Re(CH3),C14_, (n = 0. .  .4) verfugbar. 

4 

I CYMSCl 

CCH&CCH,MgCI 

PI] 
Schema I. 

2b 5a 

Die hier beschriebene Alkylierung und Chlorierung von 
1 bzw. 2 kann zwar grundsatzlich auf hohere Alkyl-Deri- 
vate ubertragen werden, doch sind spontane Folgereaktio- 
nen nicht ausgeschlossen. Ein Beispiel rnit interessanten 
praparativen Konsequenzen liefert das Neopentyl-Derivat 
2b : Nach dem beabsichtigten Sauerstoff/Chlor-Austausch 
rnit dem Organotitan(1v)-Reagens wird das Metall bei 
gleichzeitiger Abspaltung von Neopentan (GC/MS- und 
'H-NMR-Nachweis) oxidiert. Als isolierbares Endprodukt 
erhalt man nach Schema 1 in 65% Ausbeute den blauen, 
parurnagnetischen Alkylidin-Komplex 5a (ReV1), dessen 
Identitat elementaranalytisch, dampfdruckosmometrisch, 
massenspektrometrisch und ESR-spektroskopisch gesi- 
chert ist. Das ESR-Spektrum von 5a (Toluol-Losung) 
rnit seinem Sextett-Signalmuster ( I =  5/2; 's5Re/'s7Re, 
(g)=2.050, (A)=233 x lop4 cm-'; 5b, (g)=2.074, ( A ) =  
196 x cm-'; 5c, (g)=2.104) entspricht der Erwartung 
fur ein d'-Spinsystem von hexavalentem Rhenium. Das 
ESR-Spektrum von 5c - nicht von 5a und 5b - zeigt ein 
Singulett. Offenbar koppelt in diesem Komplex das unge- 
paarte Elektron nicht rnit dem Rheniumatom. Der parama- 
gnetische Charakter von 5a wird durch eine magnetische 
Messung bestatigt. Der Komplex befolgt nicht nur nahe- 
rungsweise das Curie-Gesetz (Abb. la), sondern kommt 
mit einem effektiven magnetischen Moment von ca. 1.65 
B.M. dem theoretischen Wert eines d'-Systems von 1.73 
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B.M. sehr nahe (Abb. lb). Dies bedeutet, daI3 das Zentral- 
atom tatsachlich in hoher Oxidationsstufe (Re") vorliegt 
und daI3 die Elektronendichte am Carbin-Kohlenstoffatom 
(formal ein Trianion) sehr hoch ist15]. 

I/ T x lo3 IKI - i I K I  - 
Abb. I. Ergebnisse magnetischer Messungen an 5a. a) X &  als Funktion der 
reziproken Temperatur. 5n befolgt in guter Naherung das Curie-Gesetz 
k& = C/T; C = Curie-Konstante; C = 0.344(1) cm3 mol-'); b) effektives 
magnetisches Moment peff als Funktion der Temperatur (vgl. Text). 

5a IaI3t sich gemaI3 Schema 2 rnit Trimethylsilylhaloge- 
niden (CH,),SiX (X = Br, I) in die ebenfalls paramagne- 
tischen und temperaturstabilen Derivate 5b (griin) bzw. 5c 
(braun) uberfuhren. Die Strukturzuordnung wurde fur den 

6 

5 a  

5 b,c 
b , X = B r ; c , X =  I 

Schema 2. 8 

festen Zustand durch eine Einkristall-Rontgenstrukturana- 
lyse des Brom-Derivats 5b (Abb. 2) bestatigP1. Wie fur 
eine Rhenium-Kohlenstoff-Dreifachbindung typisch, ist 
der Re-C1-Abstand rnit 167(1) pm extrem kurz. In den we- 
nigen bisher bekannten Alkylidin-Komplexen des Rheni- 
ums findet man Re-C-Dreifachbindungslangen um 173 
pm[''. Die Atomsequenz Re=C-C ist nahezu linear 
(173( 1)'). Zwei Bromatome und der zentral koordinierte 
C,Me,-Ligand vervollstandigen eine stark verzerrte Tetra- 
edergeometrie (Abb. 2). 

Die neuen Alkylidin-Komplexe 5a-c gehen reversible 
Einelektronen-Oxidationen ein (5a : = 0.71 V; CH2C12- 
Losung, vs. Ag/AgCl). In Einklang rnit den cyclovoltam- 
metrischen Daten konnte beispielsweise 5a rnit Silberhe- 
xafluoroantimonat (E' = 1.00 V) in Dichlormethan unter 
Silber-Abscheidung zum kationischen, diamagnetischen 
Alkylidin-Komplex 6 (do-ReV") oxidiert und isoliert wer- 
den. Das I3C-NMR-Spektrum von 6 (Tabelle 1) zeigt ne- 
ben den Signalen fur die tert-Butyl-Gruppe und den Ring- 
liganden die besonders charakteristische Alkylidin-Reso- 
nanz bei 6=338.0 (CDC1,)[81. 

Abb. 2. Molekiilstruktur (SCHAKAL) des paramagnetischen Alkylidin- 
Komplexes 5b im Kristall bei 23°C. Der Komplex kristallisiert aus n-Hexan 
bei -78°C in der orthorhombischen Raumgruppe P2,2,2,. - Ausgewlhlte 
Bindungslangen [pm] und -winkel I"]: Re-CI 167(1), Re-Brl 248.9(1), Re-Br2 
248.7(1), Re-Cp* 206; Brl-Re-Br2 93.50(5), C1-Re-Brl 98.0(3), Cl-Re-Cp* 
125, Re-Cl-C2 173(1) [Cp*: Schwerpunkt des Liganden CS(CH3),]. 

Neben der Oxidation von 5a zu 6 rnit formal sieben- 
wertigem Rhenium ist auch die Reduktion zu Re'-Kom- 
plexen moglich. Bei Zugabe von 3 Mol-Aquiv. Trimethyl- 
phosphan zur intensiv blauen Toluol-Losung von 5a ent- 
stehen nach Schema 2 die Komplexe 7 (15% Ausbeute; 
orange Kristalle) und 8 (50%; gelber, flockiger Nieder- 
schlag). Elementaranalyse und Spektren ergeben fur 7 die 
Formel in Schema 2. 'H- und ,'P-NMR-Spektren von 7 
sind in Einklang rnit einer meridionalen Anordnung der 
PMe,-Liganden, die in zwei Strukturisomeren verwirklicht 
werden kann. Aufgrund des '3C-NMR-Spektrums (Tabelle 
l), das fur das Carbin-Kohlenstoffatom ein Quartett 
(2Jc,p= 13.5 Hz) aufweist, ist gesichert, daI3 die drei Phos- 
phan-Liganden cis-standig zur Carbineinheit angeordnet 
sind. Das 'H-NMR-Spektrum von 8 zeigt neben den Si- 
gnalen des Fragments (q5-C5Me5)Re=CCMe3 Signale 
zweier chemisch aquivalenter PMe,-Liganden. Elementar- 
analyse, NMR-Daten und elektrische Leitfahigkeit 
(A=57.0 S cm2 mol-', c=O.22 mmol L-I, CH2C12, 20°C) 
rechtfertigen die Formulierung von 8 als ionischer Alky- 
lidin-Komplex des pentavalenten Rheniums. Als Oxida- 
tionsprodukt entsteht ein Methylphosphor(v)-chlorid ('H- 
NMR-Nachweis). 

Eine Abspaltung des Alkylidin-Liganden unter Derivati- 
sierung tritt beim Einleiten von Sauerstoff in eine Losung 
von 5a in Toluol ein. Neben 1 und dessen Dimer entste- 
hen als organische Folgeprodukte Pivalsaureanhydrid und 
Pivalsaurechlorid (GC/MS/IR-Nachweis). 

Die Verbindungen 5 und 6 sind die ersten Alkyli- 
din(Carbin)cyclopentadienyl-Komplexe mit Rhenium in 
hohen Oxidationsstufen; analoge Komplexe mit Rhenium 
in niedrigen Oxidationsstufen sind schon langer be- 
kannt['"y9]. Die Komplexe 5 sind auch die ersten Beispiele 
fur monomere 17e-Carbin-Komplexe, die man bisher fur 
instabil gehalten hat"']. Insbesondere der elektronisch un- 
gesattigte Alkylidin-Komplex 6 erscheint aufgrund der 
freien Koordinationsstelle und der hohen Oxidationsstufe 
des Zentralatoms (+ 7) sowie der damit verbundenen Me- 
tall-Elektrophilie als aussichtsreiches Model1 fur Untersu- 
chungen zur Alkin-Metathese. - Einige Daten der neuen 
Verbindungen sind in Tabelle 1 zusammengefafit. 

Arbeitsvorschriften 
2b: Zu einer Losung von 25 mmol (CH&CCHZMgCl in 50 mL THF wird bei 
-70°C eine Suspension von 3.50 g (8.6 mmol) 1 in 50 mL THF getropft. 
Nach 15 min Riihren lBDt man auf Raumtemperatur envarmen und riihrt 
noch 1 h. Nach Zugabe von 2.20 mL (25 mmol) 1,4-Dioxan wird das Lo- 
sungsmittel im Vakuum abgezogen, der Riickstand in 20 mL n-Hexan aufge- 
nommen und von ausgefallenem MgCII. lp-Dioxan abfiltriert. Die braune 
Losung wird im Vakuum eingeengt und an silanisiertem Kieselgel bei 15°C 
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Tabelle I. Spektroskopische Daten der neuen Organorhenium-Komplexe Zb und 3-8 [a, b]. 

Verb. IR G [cm-'1 NMR (6-Werte, J i n  Hz) 
'H-NMR "C-NMR "P-NMR [c] 

Zb 966 vs (vReO) 

3 325 vs, 287 m 

4 
(vReCI) 

5a 322 s, 310s 

6 660 vs, 640 vs 
(vReCI) 

(vSbF), 
265 vs (vReCI) 

7 951 vs (vPC), 
302 s (vReCI) 

8 

1.48 [s, 15 H, C5Me,], 1.46 Is, 18 H, CMe3], 

2 x CH2] 
1.93 [s, 15H, C5Me51, 4.69 [s, 6H,  Re(CH3)2] 

3.26 [s, 15H, C5Me5], 58.7 [s, 6H,  Re(CH3)2, 
56.4 [s, 3 H, ReCH,] 
- 5.3 [br, Paramagnetismus!] 

1.41 [s, 9H,  CMexl, 2.44 Is, 15H, CSMes] 

2.42, 3.39[2xd, 2J (H,H)=11.9 ,2~2H,  

1.13 [s, 9H,  CMe,], 1.69 [vt, J=7.7, 18H, 
ZxPMe,], 1.73 [d, 9H, 'J(H,P)=8.8, PMe3] 

1.05 [s, 9 H, CMe,], 1.75 [vd, IS H, J =  18.3, 
PMe,], 1.99 [s, 15H, C,Me5] 

11.3 [C5Me51, 32.4 [CH,], 33.5 [CMe,], 36.7 
[CMe3], 98.7 [C5Mes] 

11.8 [C5Mes], 41.2 [Re(CH3)2], 100.0 [CsMes] 

12.4 [CsMe,], 28.8 [CMe3], 55.0 [CMe,], 127.3 
[CsMes], 338.0 [ R e 4 1  

18.9 [vt, J=31.4, 2 x  PMe,], 25.6 [d, 
J(C,P)=34.2, PMeJ, 27.7 [s, CMe,], 52.6 Is, 
CMe3], 279.3 [q, 2J(C,P)= 13.5; Re&] 
12.2 [s, CsMe5]. 25.5 [dd, 'J(C,P)=41.3, 
'J(C,P)=2.5, 2xPMe3], 27.3 Is, CMe,], 55.3 
[s, CMe,], 101.3 Is, CsMes], 304.1 [t, 
2J(C,P)= 10.0, R e d J  

- 19.7 [d, 'J(P,P)= 12.7, 2P], 
-21.9 It, 2J(P,P)= 12.7, 1 PI 

- 32.0 [s, 2 x PMe,] 

[a] Korrekte Elementaranalysen und isotopenrichtige Massenspektren liegen fur alle Verbindungen vor. Dampfdruckosmometrische Molmasse fur 5a : gef. 434 
(Benzol), ber. 461.5. @I Losungsmittel: CsD6 (2b, 4), CD2C12 (3), C6D5CD3 (Sa), CDCI, (6, 7, 8) ;  Spektren bei +25"C. Die 'H-NMR-Spektren von 2b und 3 
zeigen starke Temperaturabhangigkeit (Singulett/Triplett-Spingleichgewicht, d'-Konfiguration). 'H-NMR: 400 MHz, "C-NMR: 100 MHz, "P-NMR: 109.4 MHz. 
[c] 85proz. H3P04 als externer Standard. 

saulenchromatographiert, wobei 2b mit n-Hexan eluiert wird. Ausbeute 
3.30 g (80%); braune Nadeln. 
3: Eine Losung von 368 mg (1.00 mmol) Za und 220 mg (1.00 mmol) (11'- 
C5H5)TiC13 in 20 mL Toluol wird 15 h bei Raumtemperatur geriihrt. Nach 
Abziehen des Losungsmittels im Vakuum wird der Ruckstand in CH2CIZ sus- 
pendiert und auf silanisiertes Kieselgel 60 aufgezogen. 3 wird mit Toluol in 
einer braunen Zone eluiert. Ausbeute 255 mg (60%); rotbraune Kristalle. 
4 :  Zu einer Losung von 1.00 mmol CH3MgCI in 20 mL THF wird eine Sus- 
pension von 422 mg (1.00 mmol) 3 in 10 mL Toluol bei -70°C getropft. 
Man laDt auf Raumtemperatur envarmen und riihrt noch 1 h, wobei eine 
braune Losung entsteht. Diese wird an silanisiertem Kieselgel 60 bei 15°C 
mit n-Hexan chromatographiert. Ausbeute 200 mg (40%); braune Kristalle. 
5a: Eine Losung von 2.40 g (5.00 mmol) Zb und 2.20 g (10.0 mmol) (11'- 
C5HS)TiC13 in 75 mL Toluol wird 18 h unter RiickfluD erhitzt. Nach Ein- 
dampfen der Losung im Vakuum reinigt man das Rohprodukt durch Slulen- 
chromatographie an silanisiertem Kieselgel 60; 5a wird mit n-Hexan als 
blaue, breite Zone eluiert. Man erhalt ca. 500 mL Eluat, das im Vakuum auf 
ca. 150 mL eingeengt wird und aus dem sich hei - 78°C Kristalle bilden. 
Ausbeute 1.50 g (65%); blaue Nadeln. 
5b/5c: Eine Losung von 462 mg (1.00 mmol) 5s in 10 mL Toluol wird mit 
4.0 mmol (CH3),SiX (X = Br, I) versetzt und dann 20 h bei Raumtemperatur 
geriihrt. Die Losung wird auf silanisiertes Kieselgel aufgezogen und iiber 
dasselbe Tragermaterial saulenchromatographiert (25 x 1 cm, 15°C); mit n- 
Hexan eluiert man 5b als griine bzw. 5c als braune Zone. Ausbeuten 210 mg 
(40%) 5b, griine Nadeln, bzw. 255 mg (40%) Sc, braune Nadeln, nach Umkri- 
stallisation aus n-Hexan. 
6:  Eine Losung von 230 mg (0.50 mmol) 5a in 5 mL CH2C12 wird bei - 78°C 
mit einer Lasung von 150 mg (0.50 mmol) Ag[SbF6] in 5 mL CH2C12 versetzt. 
Nach 30 min Riihren hei Raumtemperatur ist eine griinblaue LBsung entstan- 
den. Ausbeute 260 mg (75%) nach Aufarbeitung durch Filtration und Umkri- 
stallisation des loslichen Anteils aus CHCI,. 
7/8: Eine Losung von 462mg (1.00mmol) 5s in 10mL Toluol wird bei 
-78°C mit 310 pL (3.00 mmol) P(CH3), versetzt. Beim Envlrmen auf 25°C 
bildet sich neben einer braunen Losung von 7 ein weiBer Niederschlag von 
8. Nach I h Riihren bei 25°C wird die Losung von 7 abfiltriert und iiber 
silanisiertem Kieselgel(30 x 1 cm, 15°C) mit Toluol als schmale braune Zone 
chromatographiert. Ausbeute 85 mg (15%) 7, orange Kristalle (aus n-Hexan/ 
Ether). 8 wird mit THF/CH2Cl2 (10: 1) aus dem Riickstand als gelber Fest- 
stoff extrahiert; Ausbeute 290 mg (50%). 

Eingegangen am 13. Oktober 1988, 
erganzte Fassung am 2. Januar 1989 [Z 30071 

[I] Ubersichten: a) W. A. Herrmann, Comments Inorg. Chem. 7 (1988) 73; 
b) W. A. Herrmann, Angew. Chem. 100 (1988) 1269; Angew. Chem. Int. 
Ed. Engl. 27 (1988) 1297. 

121 W. A. Herrmann, J. Kuchler, J. K. Felixberger, E. Herdtweck, W. Wag- 
ner, Angew. Chem. 100 (1988) 420; Angew. Chem. Inf. Ed. Engl. 27 
(1988) 394. 

131 a) W. A. Herrmann, J. K. Felixberger, E. Herdtweck, A. Schafer, J. Oku- 
da, Angew. Chem. 99 (1987) 466; Angew. Chem. Int. Ed. Engl. 26 (1987) 
466; b) W. A. Herrmann, W. Wagner, unveroffentlichte Ergebnisse 
1987/88. 

[4] M. Fldel, E. Herdtweck, W. Wagner, J. Kulpe, P. Harter, W. A. Herr- 
mann, Angew. Chem. 99 (1987) 787; Angew. Chem. Int. Ed. Engl. 26 
(1987) 787. 

[5] Foner-Magnetometer; B= 1.8 T; Probentemperaturvariation mittels He- 
lium-DurchfluBkryostat; Kalibrierung mit H~[CO(SCN)~].  - xc: gemes- 
sene Grammsuszeptibilitat [cm']; xM: Molsuszeptibilitat [cm' mol-'1; 
x&: korrigierte Molsuszeptibilitat [cm3 mol - I ] ;  xM,,,,.: diamagnetische 
Korrektur, ermittelt aus Pascalschen Konstanten; pefr: effektives magne- 
tisches Moment [B.M.]; M: Molmasse [g mol-'1. - xhl ,,,,=2lOx 
Cm' mol-'; XM=XG.M; X & = X M + X M . d i a ;  peff=kk'g"2, 

[6] 5b : Dunkelgriine, temperuturlubile Nadeln; orthorhombisch, P2,2,2, 
(Int. Tab. Nr. 19); a= 1456.9(9), b= 1448.8(9), c=865.5(3) pm, 
V =  1827x lo6 pm', Z = 4 ;  M,=550.4; pb,,=2.02 g cm-'; Fooo=1036, 
CAD4 (Enraf-Nonius), Graphit-Monochromator, L=O.7107 A (MoKcr), 
MeDbereich: 2 " 5 0 5 2 5 " ,  t(max)=60 s, h(0/17), k(0/17), /(O/lO); 1856 
gemessene Reflexe, davon 117 ausgelilscht, 1739 unabhangige Reflexe, 
1380 unabhangige Reflexe mit I >  5.0u(I) zur Verfeinerung benutzt; 
Strukturlosung nach direkten Methoden; 88 Parameter; Verfeinerung 
nach der Methode der kleinsten Fehlerquadrate (Vollmatrix); alle Koh- 
lenstoffatome isotrop, alle restlichen Nichtwasserstoffatome anisotrop, 
keine Wasserstoffatome gefunden bzw. berechnet; empirische Absorp- 
tionskorrektur, p = 11 1.7 cm- ', Kristallformat nicht bestimmt; Trans- 
missionsfaktoren 0.844 bis 1.000. - R=Z(IlFoI- IFcll)/ZIF~I=0.054; 

(NO-NV)]"2=7.579 (w=1/u2[Fo]); Aeo/ti'=1.23 (1.1 A vom Schwer- 
atom Re entfernt); shift/err= 0.01. - Die Qualitat der Strukturbestim- 
mung ist durch Zersetzung des Kristalls wihrend der Messung (50%) 
beeintrachtigt. Verfeinerung des Enantiomers ergab keine Unterschiede. 
Rekristallisationsversuche erbrachten, wie auch fur das isostrukturelle 
Iod-Derivat, immer nur temperuturstubile Kristalle mit orthorhombi- 
scher Metrik, aber vierfachem Zellvolumen. Die Rontgenstrukturanalyse 
dieser Phasen ist in Arbeit. - Weitere Einzelheiten zur Kristallstruktur- 
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