des Arenliganden in Losung!! kann auch hier beobachtet
werden ; durch gleiche Kopplung mit den drei *°*Rh-Kernen
ergeben die isochronen Benzolprotonen im 'H-NMR-Spek-
trum (C¢Dg) bei Raumtemperatur ein Quartett bei & = 4.006,
J(Rh,H) = 0.7 Hz, wihrend die Cp-Protonen als Singulett
bei 5.11 erscheinen.

Abb. 2 Struktur von 4 im Kristall (ORTEP-Darstellung). Die H-Atome an den
Cp-Ringen wurden weggelassen. Ausgewihlte Bindungsidngen [pm] (Standard-
abweichungen Rh-Rh 0.1, Rh-C 0.9, C-C 1.3): Rht1-Rh1’ 262.5, Rh1-Rh2
262.5, Rh1-C2215.9, Rh1-C3 215.3, Rh2-C1 214.4, C1-C1’ 140.0, C1-C2 144.6,
C2-C3 143.6, C3-C3’ 146.8.

Wie weiterflihrende Untersuchungen bereits erwiesen, las-
sen sich die Reaktionen gemdfl Schema 1 auch auf andere,
z.B. kondensierte Arene, ausdehnen. Uber diese Ergebnisse
wird demnéchst berichtet.

Experimentelles

Simtliche Arbeiten miissen unter Inertgasatmosphire und mit absolutierten
Lésungsmitteln durchgefithrt werden. Als Trennmaterial wurde basisches Alu-
miniumoxid (63—200 pm) mit 7.5% Wassergehalt verwendet.

740 mg (3.3 mmol) [CpRh(C,H,),] 1 werden in einem Gemisch aus 170 mL
Hexan und 30 mL Benzol geldst und in einer Fallfilm-Apparatur § h mit einer
Hg-Hochdrucklampe bestrahlt. Man setzt der Lisung etwas Al,O, zu, zieht das
Solvens ab und iiberfithrt das Gemisch auf den Kopf einer Chromatographier-
sidule. Dic chromatographische Trennung wird bei —20°C mit Hexan durchge-
fithrt. Man eluiert zunichst eine langgestreckte, gelbe Zone, die 255mg
(1.14 mmol, 35%) nicht umgesetztes Edukt enthilt. Eine sich anschlieBende
orangerote Fraktion beinhaltet neben sehr geringen Mengen an 2 eine Reihe
nicht identifizierter Verbindungen. Es folgt eine weitere, deutlich abgesetzte
rote Zone, aus der nach Einengen und Kristallisation bei —30°C 39 mg
(0.094 mmol, 8.7%, bezogen auf verbrauchtes 1) dunkelrotes, luftemplindli-
ches 3 gewonnen werden, Schmp. 208 °C (Zers.), korrekte Elementaranalyse.
Zur weiteren Elution setzt man dem Lauofmittel 3% Ether zu und erhilt eine
griine Zone, aus der sich wie oben 11 mg (0.019 mmol, 2.6 %, bezogen auf
verbrauchtes 1) dunkelgriines, in fester Form weitgehend luftstabiles 4 kristalli-
sieren lassen, Schmp. 212 °C (Zcrs.), befriedigende Elementaranalyse. Bei einer
Bestrahlungsdauer von 3 h werden 60 % 1 zuriickgewonnen, und die Ausbeuten
betragen 15% (3) bzw. 2% (4), jeweils bezogen auf verbrauchtes 1.
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Kationeneinschlufl im gemischtvalenten Cluster-
Anion [(M0Y'0,),Mo0},0,,(OH),,|*":
Synthesen und Strukturen von
(NH,),[NaMo,((OH),,0,,| - 4 H,0

und (Me,NH,)s[H, Mo, ,(OH),0,40]**

Von M. Ishaque Khan, Achim Miiller*, Stephan Dillinger,
Hartmut Bigge, Qin Chen und Jon Zubieta*

Die Erforschung der GesetzmédBigkeiten, die der Bildung
von vielkernigen Clustern zugrundeliegen, ist immer noch
eine grofle Herausforderung. Dies gilt insbesondere fiir die
Chemie der Polyoxometallate, die eine ungeheure Vielfalt
von quasi-sphéirischen Verbindungen mit hochsymmetri-
schen Kerngeriisten aus MO -Einheiten aufweist!’). Das
berithmte a-Keggin-Anion [PMo,,0,,]° "1, das bereits vor
fast 200 Jahren synthetisiert worden ist und von dem zahlrei-
che ,,abgeleitete* Verbindungen bekannt sind, hat eine sehr
hohe Bildungstendenz; demgegeniiber scheint das e-Isomer,
das formal durch Rotation aller vier Mo,0,,-Gruppen um
60° erhalten wird, ziemlich instabil zu sein. Dies kOnnte aus
der vom a- zum &-Isomer stufenweise abnehmenden Dichte
der Kugelpackung der Sauerstoffatome resultieren, wobei
zwdlfglicdrige Ringsysteme erhalten werden !, Deshalb war
es vermutlich bisher nicht méglich, Mo/O- oder W/O-Isopo-
lyoxometallate mit e-Keggin-Struktur zu isolieren. Dariiber
hinaus ist die angesprochene Verbindungsklasse flir das neue
Gebiet der anorganischen Wirt-Gast-Chemie von Interes-
se!*~ 71 denn Polyoxovanadate z. B. bilden korb-, schiissel-,
hantel- und faBférmige sowie sphirische Strukturen, in
die neutrale, anionische oder kationische Spezies, ja sogar
Kationen-Anionen-Aggregate als Ausschnitte aus Ionengit-
tern, eingeschlossen werden kénnen!® "1¢!, Auch cyclische
Arsen(mm)- und Phosphor(v)-polywolframate schlieflen
eine Vielzahl von Kationen ein!*” 8l Im Vergleich dazu
sind nur wenige Polyoxomolybdatkifige oder -cluster
bekannt, die Giste aufnehmen; eine bemerkenswerte
Ausnahme ist die kiirzlich beschriebene Clusterspezies
[Na(H,0);Mo,,H,50,,,{(0CH,),CCH,0H},]" "1 Wir
berichten hier iiber die Synthese eines gemischtvalenten
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Fakultét fiir Chemie der Universitit
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turbestimmung von 1.
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MoY/Mo"!-Cluster-Anions mit einer zentralen e-Keggin-
Einheit und einem Hohlraum, der Protonen oder Metall-
Kationen aufnehmen kann, wobei die Cluster1 und 2
entstehen.

(Me,NH )s[H, Mo, 4(0H),,0,0] 1
(NH,),[NaMo, ,(OH),,0,,] - 4H,0 2

1 und 2 wurden in etwa 20 % Ausbeute aus wilrigen Lo-
sungen, die Molybdat und sowohl organische als auch anor-
ganische Template enthalten, isoliert. Die roten Nadeln von
1 und die orangeroten Wiirfel von 2 sind wasserloslich, wo-
bei die Kristalle von 2 nach ihrer Entnahme aus der Mutter-
lauge rasch undurchsichtig werden. Die Rontgenstruktur-
analysen von 1 und 2!12% belegen, daB diskrete, nicht fehlge-
ordnete [Mo,¢(OH),,0,,]® "-Ionen (Abb. 1) mit einem zen-
tralen Hohlraum vorliegen, in dem Protonen oder ein
Natrium-Kation eingeschlossen sind. Beide Anionen beste-
hen aus vier Mo": und zwdIf Mo"-Zentren sowie vierzig
Oxo- und zwolf Hydroxygruppen mit idealer Tetraedersym-
metrie (7).

Abb. 1. Oben: Die Struktur des Cluster-Anions von 2 [Na(Mo''0;),MoY,-
(OH) ;0,417 ", das ein (H,,Mo,0;,)-Geriist aufweist, das demjenigen von 1
entspricht. Unten: Eine Polyederdarstellung der Struktur des Cluster-Anions
von 2 entlang der kristallographischen dreizihligen Achse, die die Lage der
Trioxomolybdin(vi)-Einheiten iiber den hexagonalen Flichen des (Mo,,0,,)-
Clusterfragments zeigt.

Die zwolf MoV-Zentren von 1 und 2 bilden sechs zweiker-
nige Einheiten mit einem Mo-Mo-Abstand von 2.62(1) A
(Einfachbindung). Die vier facialen (MoY'O,)-,,anti-Lips-
comb*“-Cinheiten™"! iiberdachen die vier MogO,-Flichen
des Mo/O-Netzwerks auf der Basis des Mo),-Tetraeder-
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stumpfs, wobei die vier Mo"!-Zentren ihrerseits ein Tetra-
eder aufspannen. Der hohe Reduktionsgrad des zentralen
(Mo,,0,,)-Geriists erhoht deutlich die Basizitit der Sauer-
stoffatome an der Clusteroberfliche, wodurch dic Aggrega-
tion der elektrophilen (MoO,)-Einheiten méglich wird.

Die 52 Sauerstoffatome des Cluster-Anions konnen in
fiinf Gruppen eingeteilt werden: Jedes der zwolf O1-Sauer-
stoffatome ist an ein MoVY-Zentrum der (Mo,,0,,)-Schale
mit einem Abstand von 1.69(2) A terminal gebunden. Die
zwolf O2-Sauerstoffatome der vier facialen Trioxomolyb-
din-(MoY'0,)-Kappen entsprechen ,stark® gebundenen
terminalen Oxogruppen mit einem Mo2-O2-Abstand von
1.74(3) A. Jedes der zwélf O3-Sauerstoffatome verbriickt als
1;-O-Atom MoV-Zentren (Mo1) von zweikernigen Einhei-
ten sowie ein Mo2-Atom. Die Verbriickung zu den Mol-
Zentren ist unsymmetrisch (Mo1-O3-Bindungslingen
1.89(3) und 2.08(3) A, Mo2-O3-Abstand 2.22(3) A). Die
Mo1-04-Bindungen sind 2.14(4) und 2.09(3) A lang, wobei
die Bindungsvalenzsummen#! die zwolf O4-Funktionen als
u,-verbriickende Hydroxygruppen ausweisen. Obgleich die
Protonen mit der Rontgenstrukturanalyse nicht eindeutig
lokalisiert werden konnten'?3! ist es am wahrscheinlichsten,
daB sie in intramolekularen Wasserstoffbriickenbindungen
zu den O2-Sauerstoffatomen — wie in Abbildung 1 darge-
stellt — integriert sind (entsprechend O2---O4- und
02 ---H4-Abstinde von 2.82 bzw. 1.89 A). Die vier O5-
Sauerstoffatome begrenzen den vom Molybdan-Sauerstoff-
Kifig gebildeten Hohlraum. Jedes dieser Atome bildet for-
mal eine p,-Briicke zu drei Mo"-Zentren sowie zu dem
eingeschlossenen und tetraedrisch koordinierten Na*-Ion
im Falle von 2. Die Mo01-0O5- und Na-O3-Abstinde be-
tragen 2.10(1) bzw. 2.18(3) A, wobei die relativ kurzen
Na-O-Abstinde mit denen in hexanuclearen Molybdo-
phosphat- und Molybdophenylphosphonateinheiten in Clu-
ster-Anionen wie [(H,0),NaMoP,0,,(OH),]*"12%! und
[Na{Mo,0,(0,PC.Hj,),},]1'3 7127 2® {ibereinstimmen. Die
niedrige Koordinationszahl fiir das Na *-Ion ist ungewShn-
lich, aber nicht einzigartig'?®!, da eine dhnliche tetraedrische
Umgebung auch fur das eingeschlossene Na*-Ion des Clu-
ster-Kations [Na(iPrSn),,0,(OH),.]* * 13® beschrieben wur-
de. Diese Erkenntnisse deuten darauf hin, daf} die Geometrie
des Metall-Sauerstoff-Gertists und nicht der Gast die Ab-
messungen des Hohlraums bestimmt. Die Werte fiir die Bin-
dungsvalenzsummen der vier Sauerstoffatome, die in 1 den
zentralen Hohlraum begrenzen, liegen zwischen 1.19 und
1.35; dies legt nahe, daB diese Sauerstoffatome zum Teil
protoniert sind. Im Hinblick auf die Gesamtladung des
[Mo,(OH),,0,,]® "-Polyanions und unter Beriicksichti-
gung des Kationeneinschlusses im Cluster-Anion von 2,
scheint der Hohlraum von 1 mit zwei Protonen besetzt zu
sein, und zwar wie im Falle von [H,W,,0,,]6 "Bl

Die zentrale (Mo, ,0,,)-Einheit der Cluster-Anionen von
1 und 2 ist ein Metall-Sauerstoff-Geriist, das vormals
nur fiir die Cluster-Kationen [Al,,0,(0H),,(H,0),,]" &%
und [Al,,0,(0H),5(H,0),,1" B¥ sowie fir das Anion
[H,Mn,V,,0,,]° " und das kiirzlich beschriebene Kation
[(CsMesRh)g(MoY,0,,)(Mo"'0,)]* * *3] beobachtet wurde.
Es ist iberaus lehrreich, die Struktur des zentralen
(Mo,,0,,)-Geriists dieses zuletzt erwdhnten RhMo-Cluster-
Kations mit den (H,Mo,,0,,)- und (NaMo, ,0,,)-Cluster-
fragmenten von 1 bzw. 2 zu vergleichen. Alle genannten Ein-
heiten weisen namlich die e-Keggin-Struktur®¢! auf, in der
oktaedrisch koordinierte Mo"-Zentren Mo-Mo-Hanteln mit
kurzen lokalisierten Mo-Mo-Bindungen ausbilden kdnnen.
Diese Hanteln sind ein charakteristisches Strukturmerkmal
von MoY-Verbindungen, das sowohl von isolierten zweiker-
nigen Verbindungen als auch von reduzierten Polyanionen
bekannt istB7 ~ 41
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Folgende vergleichende Angaben sollten  noch erginzt
werden: Der Hohlraum in [(CsMe;Rh),(Mo?Y,0,,)-
(MoY'0,)J*" ist bei formaler Betrachtungsweise von einem
tetraedrisch koordinierten MoY'-Zentrum besetzt, wobei die
Mo-O-Abstinden von 1.75(1) A verstindlicherweise ent-
sprechend kurz sind. Die relevanten und bereits erwihnten
Na-O-Abstinde in 2 betragen dagegen 2.18(3) A, wihrend
die durch den O5-O5-Abstand definierte Hohlraumtetra-
ederkante von 1 und 2 3.3 A lang ist. Die bemerkenswerte
Flexibilitit des e-(Mo7,0,,)-Kifigs zeigt sich in der Existenz
von Clustern, die Kationen mit solch unterschiedlichen Ko-
ordinationseigenschaften wie Protonen und Na™*-Ionen ein-
schlieBen kénnen.

Besonders interessant ist, daB der EinschluB eines Na™-
Tons auch fiir eine supramolekulare Zinnverbindung, nim-
lich [Na(iPrSn),,0,(0OH),,]°", beobachtet wurde, deren
Zinn-Sauerstoff-Geriist die y-Keggin-Struktur aufweist®°l.
Aufgrund der Struktur dieser Verbindung sowie der von 1
und 2 darf man vermuten, daB sich bei Kondensationsreak-
tionen in Losung das Gerlist des Wirts um einen Gast herum
sehr wahrscheinlich unter EinfluB} des Templateffekts!® auf-
baut. Bezeichnenderweise wurde Verbindung2 aus der-
selben Reaktionslosung isoliert wie die Cluster-Anionen
[Na(H,0);Mo,,H,50,45{(0OCH,);CCH,0H} ;" %! und
[Mo,,H,;0,,,{(OCH,),CCH,},]® ™!’ In formaler Weise
kann dabei die Struktur von [Mo,,H, O,,,{(OCH,);-
CCH,},]*~ (Abb. 2) vom (Mo, ;O5,)-Geriist abgeleitet wer-
den: Zunichst wird eine [(CH,);CCH,}® *-Einheit auf eine

Abb. 2. Die Struktur des Cluster-Anions [Mo,;H,,0,,,{OCH;);CCH;},]*~
mit hervorgehobener (Mo, ,0,)-Einheit.

Flidche des (Mo,,O5,)-Kifigs aufgesetzt und anschlieBend
drei der (MoQ,)-Gruppen dieses Geriists mit ebenso vielen
[Mo:0,,{{OCH,),CCH,}]-Einheiten kondensiert. SchlieB-
lich verkniipft man die letzteren Einheiten mit dem zentralen
Geriist noch durch drei [Mo,0,{(OCH,),CCH,}}-Grup-
pent*2!. Mit diesem Gedankenexperiment mochten wir an-
deuten, daB} die (Mo, ,O,,)-Einheit von 1 und 2 als interme-
diar entstehendes Produkt templatgesteuerte Synthesen von
komplexeren Clustern aus einer einfachen, ldslichen Vor-
stufe ermdglichen koénnte.
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Experimentelles

1: 3148g (2.57mmol) (NH,)s[Mo0,0,,]-4H,0 und 0.6g (3.80 mmol)
(C¢H)PO;H, werden in 100 mL H,O bei 85 °C gelost. Nach Zugabe von 0.3 g
(2.86 mmol) N,H, - 2 HCl verandert die Lésung ihre Farbe rasch von gelb iiber
griin nach dunkelblau. Nach 15 min Rihren bei 85 °C wird zur erhaltenen roten
Ldasung eine Losung von 1.65 g (20.23 mmol) (Me,NH,)Cl in N, N-Dimethyl-
formamid/H,0 (50 mL/10 mL) hinzugegeben. Das Reaktionsvolumen wird
durch Eindunsten bei 75°C auf 70 mL reduziert. Nach Stehenlassen dieser
Lasung (12 h) bei 20 °C erhilt man rote Kristalle von 1, die abfiltriert und an
der Luft auf Filterpapier getrocknet werden. Korrekte C,H,N,Mo-Analysen-
werte; C,Hg,NOs,Mo o3 TR (KBr): ¥ = 963(s), 841(sh), 779(sh), 738(vs),
533(s) em ~*, UV/VIS (Festkorperreflexionsspektrum mit Cellulose als WeiB3-
standard): 4 = 320, 380 nm; magnetische Suszeptibilititsmessung bei Raum-
temperatur: g =1.1 yy (0.32 py pro Mo®-Zentrum).

2: Die Reaktion von MoO,, Na,MoO, -2 H,0, C(CH,0H),, (Et,N)CL,
Me,NH und H,0O im Molverhiltnis 6:6;10:10:10:300 bei 160 °C fiir 3 d ergibt
rotbraune Kristalle von (Me,NH),(Et,N)Na,[Na(H,0),H,;Mo0,,0,,,-
{(OCH,),CCH,0H}.}-15 H,0 und eine rotbraune Losung. Nach Abtrennen
der Kristaile 148t man das Filtrat 10 d lang bei Raumtemperatur stehen, wor-
aufhin orangerote Wiirfel von 2 in 20 % Ausbeute erhalten werden.

Unsere Versuche, 2 in Abwesenheit organischer Kationen und des Pentaery-
thrit-Templats zu synthetisieren, filhren zwar zu verbesserlen Ausbeuten, doch
rontgenuntauglichen mikrokristallinen Niederschligen. In einer reprisentati-
ven Synthese ergab eine Mischung von Na,MoO, - 2 H,0, MoO,, Molybdén-
metall (— 325mesh), NH,Cl und H,O in einem Molverhiltnis von
6:6:4:20:300, die 3d lang bei 160 °C erhitzt wurde, 2 in 65% Ausbeute. Kor-
rekte H,N,Na,Mo-Analysenwerte fir N,H,,NaO,Mo,; die thermogravimet-
rische Analyse von 2 zeigt einen Gewichtsverlust von 3% bei 110-120°C an,
der mit dem Verlust von vier Kristallwassermolekiilen Gbereinstimmt (2.77 %
theoretischer Verlust); IR (KBr): ¥ =1407(s), 984(m), 946(vs), 842(m), 786(sh),
732(vs), 535(s), 488(m) cm™*; UV/VIS (Festkérperreflexionsspektrum) A =
325, 380 nm; magnetische Suszeptibilitdtsmessung bei Raumtemperatur:
Here =1.2 1y (0.35 py, pro MoV-Zentrum).

Die dhnlichen magnetischen Eigenschaften von 1 und 2 legen nahe, daf} die
gemessener. Momente p., eher eine Folge der unvollstindigen Spin-Spin-
Kopplung zwischen den durch eine Metail-Metall-Einfachbindung gekoppelten
MoV-Atomen der zweikernigen Einheiten sind als eine Konsequenz etwaiger
Verunreinigungen. Messungen bei unterschiedlichen Temperaturen sind gerade
in Arbeit. Die M(H)-Isothermen deuten an, daB der Beitrag von Verunreinigun-
gen unbedeutend ist.
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Hoch Phosphan-koordinierte
Lanthanoidkomplexe **

Von Hans H. Karsch*, Gunier Ferazin, Oliver Steigelmann,
Huub Kooijman und Wolfgang Hiller

Professor Ernst Otto Fischer zum 75. Geburtstag gewidmet

Phosphanliganden sind in der Ubergangsmetallchemie na-
hezu unentbehrlich, und auch hoch Phosphan-koordinierte
Komplexe sind bekannt. Diese sind fiir viele katalytische
Prozesse von betrichtlichem Wert. Obwohl auch Lantha-
noidkomplexe sehr bemerkenswerte Katalysatoreigenschaf-
ten haben, gibt es kaum strukturell charakterisierte Beispiele
aus dieser Verbindungsklasse, in denen das Zentralmetall
mehrere Phosphanliganden trigt. Nur wenn Heteroelement-
Phosphan-Chelatliganden, z. B. [N(SiMe,CH,PR,),] ", ver-
wendet werden, lassen sich bis zu vier entsprechen-
de Lanthanoid-Phosphor-Bindungen kniipfen!!!, Die Elek-
trophilie von Lanthanoidzentren dhnelt im allgemeinen der
von ,.harten* Hauptgruppenmetallzentren wie Al** 1?1 Mit
Diphosphinomethaniden als Chelatliganden kénnen Metall-
zentren unter Ausbildung kovalenter und ionischer Bin-
dungsanteile (I) hoch Phosphan-koordiniert werden, unter
anderem auch AI** (I,

[*] Prof. Dr. H. H. Karsch, Dr. G. Ferazin, Dr. O. Steigelmann,
Dr. H. Kooijman, Prof. Dr. W. Hiller
Anorganisch-chemisches Institut der Technischen Universitidt Miinchen
LichtenbergstraBe 4, D-85747 Garching
Telefax: Int. + 89/3209-3125

[**] Diese Arbeit wurde vom Fonds der Chemischen Industrie gefrdert.
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2 Li[C(PMe,),(SiMe;)]

© VCH Verlagsgesellschaft mbH, D-69451 Weinheim, 1993

In der Tat konnte mit TTT auch ein entsprechender Diphos-
phinomethanid-Lanthankomplex synthetisiert werden!™,
doch unterscheiden sich die Koordinationsweisen in H (o)
und IIT (7} drastisch. Dieser Unterschied ist unter anderem

MesSi HoCT PPh,

Ra C \gez N

o Flo il
O Jtex 2P>A(P)c—5iue, PP Lo/
™~p 2\ L Me, thp\v,- on QDY/
-~
2 /C Mez C Pth
Me;Si \
H
I 11 i

auf den exocyclischen Carbanionsubstituenten zuriickzufith-
ren (Me;St in I, H in I}, der in II die Nucleophilie des
Carbanions deutlich verringert. Es ist uns nun gelungen,
hoch Phosphan-koordinierte Lanthanoidkomplexe herzu-
stellen, wobei der Ligand wie in I gebunden ist. Das Metha-
nid 1 fungiert dabei als Quelle fiir die Diphosphinometha-
nid-Liganden. Bei der Synthese dieser Komplexe kann
allerdings nicht von den Metallhalogeniden ausgegangen
werden, da sich lediglich Gemische mit hohem Lithiumhalo-
genid-Gehalt bilden. Offensichtlich findet Addition und nur
teilweise Substitution statt. Ersteres kann durch die Isolie-
rung und strukturelle Charakterisierung von 2 (violette Kri-
stalle aus Pentan) belegt werden [GI. (1)].

0
Me, O / (Q
Me,Si\C/ \\Yb Me Li
’ \F’/ \\P 2’,
P Me/ p—1:>0C

L

1 2

Ybl,

+ —_—

In 2 (Abb. 1) ist eine YbI, - THF-Einheit in das Molekiil-
gerist von 1-THF, das als Dimer [(THF)Li{C(PMe,),-
(SiMe,)}], vorliegt!™™], so eingeschoben, daB} alle Li-P-Bin-
dungen geldst und durch vier Yb-P-Bindungen ersetzt wer-
den, wodurch das Yb?*-Ton Siebenfachkoordination erlangt
und Li-I-Bindungen gekniipft werden!®.

C22

C27

Abb. 1. Strukiur von 2 im Kristall. Wichtige Abstinde [A] und Winkel [):
Yb-11 3.131(5), Yb-I2 3.114(3), Yb-P1 3.08(1), Yb-P2 2.99(2), Yb-P3 3.03(2),
Yb-P4 2.96(1), Yb-O1 2.44(4), Li1-I12 2.67(7), Li1-C1 2.22(8), Li1-O1 1.93(8),
Li2-12 2.87(10), Li2-C9 2.20¢10), Li2-03 1.72(10); 11-Yb-12 176.5(2), P1-C1-P2
103(2), Yb-P2-C1 98(1), P1-Yb-P2 55.7(3), Yb-P1-C1 96(1), P3-C9-P4 101(2),
P3-Yb-C4 54.9(4), Yb-P4-C9 98(1), Yb-P3-C9 100(2).
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