ZUSCHRIFTEN

schiedenen Membranen diffundieren. Nachdem 17 in einem be-
stimmten zelluldren Membrankompartiment S-acyliert worden
ist (dies ist fiir 19 nicht moglich), kann das nun doppelt lipidmo-
difizierte Peptid nicht mehr zwischen verschiedenen Membra-
nen transferiert werden. Es wird somit in der Membran lokali-
siert, in der die S-Acylierung stattfindet, d.h. im Falle des
N-Ras-Peptids in der Plasmamembran. Das mikroinjizierte,
zweifach modifizierte Konjugat 14 konnte rasch in der Nihe der
Injektionsstelle in die Plasmamembran eingelagert werden und
wiirde dann, durch die beiden Lipidgruppen verankert, dort
bleiben. Dariiber hinaus konnte es unter den Bedingungen des
Assays enzymatisch!'®! oder nichtenzymatisch am Schwefel ent-
acyliert und nachfolgend an der Plasmamembran wieder reacy-
liert werden.

Dieses Modell sollte auch fiir die co- und posttranslationale
Modifizierung membrangebundener lipidmodifizierter Proteine
durch S-Farnesylierung und S-Palmitoylierung gelten, insbe-
sondere fiir die Ras-Proteine selbst. Die spezifische Lokalisie-
rung von Lipoproteinen in bestimmten Membranen wiirde da-
nach nicht nur durch die zuerst eingefiihrte Lipidgruppe
bestimmt, sondern vielmehr durch das Anbringen des zweiten
Lipidrestes an der Stelle, an der das Protein verbleiben soll.
Diese Vorstellung wird auch dadurch unterstiitzt, daB kiirzlich
eine plasmamembrangebundene Protein-S-acyltransferase iden-
tifiziert wurde,!'”! die das freie Cystein im C-terminalen Hexa-
decapeptid von N-Ras und dhnlich positionierte Cysteine im
H-Ras-Protein acyliert. Das vorgeschlagene Modell eines kine-
tisch kontrollierten Adressierens (,,kinetic targeting*‘) bertick-
sichtigt nicht, daB auch spezifische Transportproteine an der
Lokalisierung von Lipoproteinen in bestimmten Membranen
beteiligt sein konnen. Es erkldrt aber, daB sehr kleine Proteinbe-
reiche wie Lck, Fyn, H- und N-Ras, die die S-Acylierungsstellen
enthalten, nach Einbringen in chimire oder mutierte Proteine
sowohl notwendig als auch hinreichend fiir eine Adressierung
dieser Proteine an die Plasmamembran sind.!*® Dariiber hinaus
wurde kiirzlich fiir das Protein Fyn!!®) und auch fiir einfache
Lipopeptide, die Substrate fiir die S-Acylierung sind und die
Termini von Proteinen wie Fyn und Lck sind,!®! belegt, daB sie
durch Acylierung an der Plasmamembran iber einen ,,kinetic-
targeting*-Mechanismus dort akkumulieren.
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Es besteht ein betrdchtliches Interesse, die Bildung und die
Strukturen von Dimetallkatalysatorpartikeln zu verstehen und
deren Katalysatoreigenschaften in neuen Reaktionen zu nutzen.
Dieses Interesse geht auf Arbeiten von Sinfelt et al.l'! zuriick, in
denen gezeigt wurde, daB Ru-Cu-, Pt-Ir- und Pt-Re-Verbindun-
gen auf Aluminiumoxidtragern sehr gute Reformier-Katalysa-
toren sind. Seitdem mesopordse Feststoffe!2 37 mit Porendurch-
messern zwischen 25 und 100 A leicht herstellbar sind und
katalytisch aktive ,, Monometallzentren‘ — etwa Ti'V-lonen, die
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iber Si-O-Ti-Bindungen verankert sind — auf strukturell wohl-
definierten Positionen in solche Mesoporen eingebracht werden
koénnen,'* 9 ist es verlockend, auch Dimetall-, Nanopartikel*
in den Hohlrdumen solcher Phasen zu verankern. Ziel dieser
Arbeit war es daher, diskrete, hinsichtlich ihrer atomaren Zu-
sammensetzung einstellbare Dimetallpartikel zu entwerfen, her-
zustellen und auf definierten Pldtzen in einem mesopordsen Tré-
ger unterzubringen; die Cluster sollten sich durch Sintern nicht
verdndern.

Hier berichten wir liber: a) die Synthese und Charakterisie-
rung der neuartigen Ag;Ru, ,-Komplexanions [Ag;Ru,,C,-
(CO),3ClI1%~ 2 aus Ag™*-Ionen und [RusC(CO),,)*" 1, b) die
Adsorption von 2 an den inneren Wanden der mesopordsen
Silicatphase MCM-41, die einen Porendurchmesser von ca.
30 A hat,!”? sowie iiber spektroskopische Daten, die belegen,
daB 2 nach der Adsorption unverdndert ist, ¢) die thermolyti-
sche Umwandlung des gebundenen Komplexanions 2 in diskre-
te nanometergrolle Partikel, die elektronenmikroskopischen
sowie EXAFS-Untersuchungen (EXAFS=Extended X-ray Ab-
sorption Fine Structure) zufolge fest in den Mesoporen des Tré-
gers gebunden sind, sowie d) die Katalysatoreigenschaften die-
ser Nanopartikel bei der Hydrierung von 1-Hexen.

Bei der Wahl der als Vorstufe fiir die trigergebundenen Kata-
lysatorpartikel verwendeten Dimetallcluster miissen einige
wichtige Kriterien beriicksichtigt werden. Die ,,Schutzhiille*
des Clusters mul leicht entfernbar sein (im Fall von 2 reicht eine
milde Thermolyse zur Erzeugung der Dimetallpartikel aus).
Ferner muB} die Schutzhiille so mit den funktionellen Gruppen
an der Oberfliche des Tragermaterials, dem Solvens und den
Gegenionen wechselwirken, daB} eine gleichmaBige Verteilung
der Clustermolekiile stattfindet. Die Wechselwirkung mit der
Oberfliche muB starker sein als die mit dem Lésungsmittel und
mit anderen Clustermolekiilen, damit sich diese nicht zu kleinen
Kristalliten auf der Oberfliche zusammenlagern, welche beim
Entfernen der CO-Schutzhiille sintern koénnten. Anionische
Carbonylmetallcluster!®! erfiillen diese Bedingungen, da die
Sauerstoffatome der Carbonylgruppen mit den Protonen der
Oberflichen-Si-OH-Gruppen des Trégers wechselwirken'®! und
die intermolekulare Coulomb-AbstoBung der CO-Gruppen ein
Zusammenlagern vor der Thermolyse verhindert. Es wurde so-
wohl fiir die mikroskopischen als auch fiir die Katalyseuntersu-
chungen eine Beladung von 0.2, bezogen auf das innere Volu-
men des Trigers (auf 427mg MCM-41 kamen 127 mg
(PPN),-2), verwendet [PPN=*N(PPh,),].

Der anionische Dimetallcluster 2 wurde vor dem Einbringen
als PPN-Salz in MCM-41 vollstindig charakterisiert. Nach ei-
ner Rontgenstrukturanalyse von [Ph,As],-2 (Abb. 1) besteht
das Dianion 2 aus zwei Ru,C(CO),,-Einheiten, die iiber drei in
Form eines Dreiecks angeordneten Silberzentren miteinander
verbunden sind. Zwei der Silberzentren werden von einem
Chlorzentrum verbriickt. Die Ru-Ru-Abstinde liegen im un-
gewohnlich  breiten Bereich zwischen 2.7633(10) wund
3.1078(10) A (siehe [Ru,C(CO),]1*%), wobei dic beiden groB-
ten Abstinde zwischen zwei basalen Rutheniumzentren auf-
treten, die von Silberzentren verbriickt sind (Ru0-Ru4
3.1078(10) A, Ru5-Ru9 3.0756(10) A). Dementsprechend ha-
ben die beiden Ru,-Einheiten des Anions eine verzerrt quadra-
tisch-pyramidale Struktur. Die Silberzentren weisen zwei unter-
schiedliche Umgebungen auf (siche Abb.1) und bilden ein
gleichschenkliges Dreieck mit zwei kurzen und einer langen
Seite, die durch das Chloratom verbriickt ist [Agl-Ag2
2.8199(11), Ag2-Ag3 2.7949(10), Agl-Ag3 3.3498(10) A].

IR- und EXAFS-spektroskopischen Untersuchungen zufolge
war das Clusteranion 2 nach dem Einbringen in MCM-41 intakt
und unverindert (siche Tabelle 1). Die intensititsstirksten IR-
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Abb. 1. Struktur von 2 im Kristall. Oben: Gesamtansicht des Dianions; unten:
Ag;Ru,,C,Cl-Geriist. Ausgewihite Bindungslingen [A] mit Standardabweichun-
gen: Ru(0)-Ru(1) 2.7753(10), Ru(0)-Ru(2) 2.8580(10), Ru(0)-Ag(2) 2.8587(10),
Ru(0)-Ag(1) 2.9645(10), Ru(0)-Ru)4) 3.1078(10), Ru(1)-Ru(3) 2.7877(11), Ru(l)-
Ru(2) 2.8296(10), Ru(2)-Ru(3) 2.8173(11), Ru(2)-Ag(1) 2.8411(10), Ru(2)-Ru(4)
2.8922(11), Ru(3)-Ru(4) 2.7708(10), Ru(4)-Ag(l) 2.8366(10), Ru(4)-Ag(2)
3.0507¢(10), Ru(5)-Ru(6) 2.7795(11), Ru(5)-Ru(7) 2.8669(10), Ru(5)-Ag(3)
2.9646(10), Ru(5)-Ag(2) 3.0613(10), Ru(5)-Ru(9) 3.0756(11), Ru(6)-Ru(®)
2.7633(11), Ru(6)-Ru(7) 2.8534(10), Ru(7)-Ru(8) 2.8173(12), Ru(7)-Ag(3)
2.8419(10), Ru(7)-Ru(9) 2.8852(10), Ru(8)-Ru(9) 2.8061(10), Ru(9)-Ag(3)
2.8279(11), Ru(9)-Ag(2) 2.9181(10), Ag(1)-CI(1) 2.501(2), Ag(1)-Ag(2) 2.8199(11),
Ag(1)-Ag(3) 3.3498(10), Ag(2)-Ag(3) 2.7949(10), Ag(3)-Cl(1) 2.486(2).

Tabelle 1. Ag- und Ru-K-Kante-EXAFS-Messungen entnommene Struktur-
parameter von in MCM-41 befindlichem 2.

Absorber Streuer N rA] (A%

vor der Thermolyse

Ag Cl 0.66 243 0.002
Ag 1.33 2.69 0.004
Ru 2.87 2.83 0.004
Ag 0.66 3.36 0.010

Ru C 2.4 191 0.002
C 13 1.89 0.002
C 1.0 2.06 0.002
Ru 32 2.81 0.004
Ag 1.0 2.89 0.002
(o} 3.6 3.07 0.003

nach der Thermolyse

Ag Ru 2.0 2.81 0.006
Ag 22 2.92 0.010
(o} 1.0 2.29 0.003

Ru Ru* 5.2 2.65 0.007
(o} 2.0 2.48 0.002

Zwei-Kanten-Verfeinerung

Ru o) 18 2.53 0.002
Ru 46 2.66 0.002
Ag 1.0 2.80 0.002
Ag 0 1.1 230 0.002
Ru 1.0 2.80 0.002
Ag 1.5 2.93 0.002

* Gemittelte Umgebung; die Ru-Ag-Schale ist wegen dominanter Ru-Ru-Umge-
bungen statistisch nicht signifikant.

0044-8249/97/10920-2338 § 17.50 +.50/0 Angew. Chem. 1997, 109, Nr. 20



. ZUSCHRIFTEN

Absorptionen waren beim trigergebundenen Cluster etwas brei-
ter und um ca. 3 cm ™! zu niedrigeren Energien verschoben, was
an den Wechselwirkungen mit den Porenwiénden liegen konnte.
Die aus den EXAFS-Untersuchungen erhaltenen Strukturpara-
meter (Ru- und Ag-K-Kanten) stimmen gut mit den rontgeno-
graphisch bestimmten iiberein.

Aktiviert und fest verankert wurde absorbiertes 2 in MCM-41
durch einstiindiges Erhitzen der Proben unter dynamischem Va-
kuum (10 ~# Torr) auf 473 K. Dabei verfirbten sich die Proben
von violett zu grau. Wihrend der Thermolyse wurden die CO-
Streckschwingungen im IR-Spektrum konturlos, und in einer
speziell angefertigten MeBzelle!*!! in situ durchgefithrten EX-
AFS-Untersuchungen zufolge verdnderten sich die interatoma-
ren Abstiande und die Koordinationszahlen drastisch. In Abbil-
dung 2 sind die entsprechenden Fourier-transformierten
EXAFS-Daten (K-Kante) zusammen mit den berechneten Kur-
ven fiir Ruthenium und Silber gezeigt. Die Modellierung der
Daten fand unter Beriicksichtigung der Neigung des Dimetall-
clusters statt, sich zusammenzuziehen und sich bei der Abgabe
der CO-Schutzhiille umzuordnen. Die Strukturparameter, die
den EXAFS-Spektren entnommen werden konnten, sind in Ta-
belle 1 aufgefiihrt. Den EXAFS-Messungen an der Ag-K-Kante
zufolge weist die Spezies Dimetallcharakter auf, da neben Ag-
Ag-Wechselwirkungen mit Abstinden von 2.92 A ein Metall-
Metall-Abstand von 2.81 A Linge nachgewiesen werden konn-
te, der zwischen den Abstinden liegt, die die beiden Metalle in
Elementform einnehmen (Ru-Ru 2.65 A, Ag-Ag 2.92 A). Dies
ist in Einklang mit einer Ag-Ru-Wechselwirkung. Im Ruthe-
niumspektrum (Ru-K-Kante) dominiert die Ru-Ru-Streuung,
und beim Hinzunehmen einer Ag-Ru-Wechselwirkung erhalt
man keine statistisch bedeutsame Verbesserung. Wir konnten
allerdings ein kombiniertes Modell fiir Ru- und Ag-K-Kante-
Daten gleichzeitig mit dem XFIT-Programmpaket (fiir Win-
dows95)!1 7! verfeinern, was das Vorliegen von Ag-Ru-Wechsel-
wirkungen bestdtigte. Damit ist der Dimetallcharakter der
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Abb. 2. a) EXAFS-Daten von 2 nach der Thermolyse (Ag-K-Kante), b) Ru-K-Kante.

gezeigten Anpassungen wurden durch simultanes Verfeinern beider Kanten erhalt
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Partikel zweifelsfrei. Diese Ergebnisse machen die Bedeutung
und Notwendigkeit von EXAFS-Messungen beider Metallsor-
ten in Dimetallsystemen deutlich, denn beim ausschlief3-
lichen Untersuchen der Ruthenimspektren hitte der Dimetall-
charakter der Partikel nicht nachgewiesen werden kénnen. Wei-
terhin ist die simultane Verfeinerung der Daten zweier Elemente
ein bedeutender Schritt fiir die Strukturaufklirung derartiger
Partikel, bei denen ein Streuzentrum dominiert.

Aufler den Metall-Metall-Wechselwirkungen konnten auch
schwicher streuende Sauerstoffzentren nachgewiesen werden,
wovon eines zu einem Silberzentrum einen Abstand von 2.30 A
(dieser Wert dhnelt der Lange kovalenter Ag-O-Bindungen) und
eines zu einem Rutheniumzentrum einen Abstand von 2.53 A
aufweist (dieses ist wahrscheinlich ein Sauerstoffzentrum der
Oberflache des Tragers, da derartige Sauerstoff-Metall-Abstéan-
de bei anderen tragergebundenen Katalysatoren und zeolithi-
schen Materialien nachgewiesen wurden!'?!). Diese Struktur-
merkmale sind mit dem in Abbildung 3 gezeigten Modell des

- -
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\'/’ '\'{r’
-
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Abb. 3. Denkbare Struktur der aus 2 durch Thermolyse erzeugten Dimetallpartikel
in MCM-41 (siehe Text).

f

trigergebundenen Dimetallclusters in Einklang, der einen
Durchmesser von ca. 12 A aufweist. Es muB darauf hingewiesen
werden, daBB die interatomaren Abstinde der Metallzentren

| (b)
_vaﬂv \\f
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c) und d) Fourier-Transformierte von a) bzw. b). Die
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groBer sind als fiir kleine Metallpartikel erwartet wird und de-
nen der reinen Metalle dhneln. Dies konnte an der Wechselwir-
kung der Trigeroberfliche mit den Partikeln und ihrem Di-
metallcharakter liegen. Unterschiedliche Vorldufermolekiile
konnen Kontraktionen bedingen,!'3! die unterschiedliche Parti-
kelformen zur Folge haben (z. B. kugelformig versus flach, was
Kontraktionen und Ausdehnungen bedingt).

Konventionelle, hochauflésende Elektronenmikroskopie
(JEOL-200CX-TEM-Mikroskop) des thermolysierten Mate-
rials lieferte das senkrecht zur Porenachse aufgenommene Hell-
feldbild, das in Abbildung 4 gezeigt ist. Die gleichmaBige Vertei-

Abb. 4. HRTEM-Hellfeld-Aufnahme von 2 im MCM 41 nach der Thermolyse. Zu
sehen sind die in den Kanilen angeordneten Partikel (ca. 15 A Durchmesse).

lung der Dimetallpartikel, die entlang der Kandle angeordnet
sind, ist deutlich erkennbar.!'*) Mit einem Rastertransmissions-
elektronenmikroskop (Vacuum-Generators-HB501-STEM,
ausgestattet mit einer Feldemissionskathode) konnten das in
Abbildung 5 oben links hochaufgeldste Dunkelfeldbild (mit so-
genanntem Z-Kontrast) sowie das Hellfeldbild (Abb. 5 oben
rechts) erhalten werden. Elektroneninduzierte RoOntgenemis-
sionskarten (Abb. 5 untere Bildreihe) bestitigen die rdumlich
gleichférmige Verteilung der Partikel.l**!

Die Katalysatoreigenschaften der aktivierten tragergebunde-
nen Dimetallpartikel wurden anhand der Hydrierung von 1-He-
xen untersucht. Die ersten Experimente zeigten eine hohe Selek-

OK SiK RulL Agl

Abb. 5. Hochaufgeloste Dunkel- und Hellfeld-TEM-Aufnahmen (oben links bzw.
rechts) von PPN-2 in MCM-41 nach Erwirmung auf 150 °C fiir 1 h. Unten: Elek-
troneninduzierte Rontgenemissionskarten der gleichen Probe.
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tivitit (>99%) und eine Wechselfrequenz (Turnover-Fre-
quenz, TOF ) von mindestens 6300 mol Hexan pro mol Ag;Ru,,
und Stunde.[1%)

Experimentelles

(PPN);-2: [RugC(CO),5]*~ [18] wurde mit AgBF, (3 Aquiv.) und (PPh;),NC!
(PPN-CI, 1 Aquiv.) oder Tetraphenylarsoniumchlorid (TPA-CI) in Dichlormethan
umgesetzt, wobei in 10 min eine rubinrote Losung entstand. Die Reaktion wurde
IR-spektroskopisch anhand der v(CO)-Banden verfolgt, wobei eine neue Gruppe
von Absorptionen bei 2053(s), 2024(vs), 2001(vs) und 1830 cm™! (s, br.) auftrat.
Das Zugeben einer kleinen Menge eines Hexan/Ether-Gemischs fithrte zu einem
tiefroten Feststoff, der dieselben v(CO)-Banden wie die Losung aufwies. Bei einer
dhnlichen Synthese ohne Zusatz von Cl™-Ionen wurde ebenfalls eine dhnlich rote
Ldsung erhalten, allerdings war es schwierig, diese Verbindung zu isolieren und zu
charakteriseren. Positiv-Ionen-FAB-Massenspektren enthielten Signale, die nur
PPN*- oder TPA*-Ionen zugeordnet werden konnten, wiahrend Negativ-Ionen-
FAB-Massenspektren des roten PPN-Salzes breite Signale bei m/z=2718, 2550,
2178 und 2011 atomaren Masseeinheiten aufwiesen. Das stirkste Signal wurde
versuchsweise dem {[Ru;C(CO),,],Ag,C!-PPN} "-lon (ber. 2717) zugeordnet,
wihrend das Signal bei 2178 vom {[RuC(CO),,],Ag;Cl} ~-lon stammt (ber. 2178).
Die Elementaranalyse lieferte 31.18% C, 1.20% H, 0.00% N (ber. fir
CogH,0Ag,As,ClL0,,R U6 31.81% C, 1.37% H).

Kristalle des TPA-Salzes von 2 wurden aus einer Dichlormethan/Ethylacetat-Lo-
sung erhalten, in die man bei ca. 253 K Pentan diffundieren lieB. Kristallstruktur-
analyse von [Ph,As], [Ag;Ru,,C,(CO),,Cl]: C,5H,,Ag3As,Cl;0,4Ru,,, M, =
3039.63, triklin, P, a=14.6991(5), b=26.1473(8), ¢=127729H A, a=
102.146(2), B =112.439(3), y=82.522(2)°, V=44291(QA3, p,. =
2272gem™3, Z =2, Moy,-Strahlung, 4 =0.71069 A, 4 =3.206 mm~!, T=
153(2) K. Die Daten wurden auf einem Rigaku-AFC7-Image-Plate-Diffraktometer
unter Verwendung eines mit RS-3000 beschichteten, schnell gekiihlten Kristalls der
Abmessungen 0.40 x 0.30 x 0.10 mm3 aufgenommen, der direkt aus der Losung
montiert wurde (T. Kottke, D. Stalke, J. Appl. Crystallogr. 1993, 26, 615). 8/w>-Me-
thode (3° <26 <50°). Von 23085 gemessenen Reflexen waren 13750 unabhingig
(R = 0.642). Die Struktur wurde mit Direkten Methoden (SHELXTL-PLUS,
SHLEXL-93) geldst und mit Volle-Matrix-kleinste-Quadrate-Methoden gegen F?
verfeinert. R,(F>40(F))=0.0603, wR, (alle Daten)=0.1724. Wasserstoffatome
wurden auf berechneten Lagen eingefiihrt und nach dem riding-Modell verfeinert.
Max./min. - Restelektronendichte in der letzten Differenzfourierkarte: 3.677/
—2.085 ¢ A%, Die kristallographischen Daten (ohne Strukturfaktoren) der in dieser
Veroffentlichung beschriebenen Struktur(en) wurden als ,,supplementary publica-
tion no. CCDC-100617* beim Cambridge Crystallographic Data Centre hinterlegt.
Kopien der Daten konnen kostenlos bei folgender Adresse in Grofibritannien ange-
fordert werden: The Director, CCDC, 12 Union Road, Cambridge CB2 1EZ (Tele-
fax: Int. +1223/336-033; Email: deposit@chemecrys.cam.ac.uk).

Adsorption von PPN-2 in MCM-41: PPN-2 wurde mit MCM-41 (3:10 m/m) 48 h
in Ether aufgeschlimmt, wobei das farblose mesopordse Silicat violett wurde. Der
Ether wurde durch Filtrieren entfernt und der Feststoff im Hochvakuum
(0.01 mmHg) bei Raumtemperatur getrocknet.

HRTEM von aktiviertem 2 - MCM-41: Das Produkt wurde an der Luft gemahlen.
Das trockene Pulver wurde dann auf ein Kupfernetz mit Kohlenstoffilm aufge-
bracht, in ein JEOL-TEM-200-CX-Elektronenmikroskop (Beschleunigungsspan-
nung 200 kV) dberfiihrt und ca. 15 h unter dem Vakuum des Mikroskops aufbe-
wahrt. Die Bilder wurden bei 49000facher VergréBerung aufgenommen.

Die EXAFS-Daten wurden mit dem XFIT- (fir Windows95[17}) und dem
EXCURVE-Progammpaket analysiert. Die gleichzeitige Verfeinerung von zwei
Kanten wurde mit XFIT durchgefiihrt. Die S3-Parameter wurden den Verfeinerun-
gen einer Kante entnommen und konstant gehalten. Die o?-Parameter wurden so
eingeschrinkt, daB sie fiir Silber- und Rutheniumzentren gleich waren. Zwei E,-
Parameter wurden in das Modell aufgenommen, einer fiir Silber, einer fir Ruthe-
nium. Alle Parameter (z.B. Koordinationszahlen, Abstinde, E,- und &2-Werte)
wurden gleichzeitig verfeinert. Der genaue Gang der Verfeinerung sowie die theore-
tischen Grundlagen werden woanders veréffentlicht.

Hydrierungen von 1-Hexen: Ein mit Teflon ausgekleideter Autokiav (200 mL) mit
Magnetriihrkern wurde mit 20 mg Katalysator und 3.0 mL 1-Hexen beladen und
dann ein H,-Druck von 65 atm aufgepreBt. Der Autoklav wurde 4 h auf 393 K
erhitzt, auf Raumtemperatur abgekiihlt und der Inhalt 'H-NMR-spektroskopisch
analysiert, wobei festgestellt wurde, daB der Umsatz zu n-Hexan 99% betrug.

Eingegangen am 12. Miérz 1997 [Z 10233}

Stichworter: Cluster + Elektronenmikroskopie - EXAFS -

Heterogene Katalyse - Mesoporositit
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