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Es werden die Darstellung und die Molekiilstrukturen von 9,10-Bis(trimethylsilyl)anthracen
(3) und dessen Reaktionsprodukt 5 mit Magnesiummetall beschrieben. In 5 iiberbriickt
Magnesium intramolekular die 9,10-Positionen eines 9,10-Dihydro-9,10-bis(trimethylsilyt)-
anthrylen-Systems.

[9,10-Dihydro-9,10-bis(trimethylsilyl)-9,10-anthryleneJmagnesium — Molecular Structure
of an ,Anthracene Magnesium*

The preparation and molecular structure of 9,10-bis(trimethylsilyl)anthracene (3) as well as
of 5, the product of its reaction with metallic magnesium, are described. The magnesium
atom in 5 forms an intramolecular bridge between the 9- and 10-positions of a 9,10-bis(tri-
methylsilyl)anthrylene system.

Das von Ramsden® bereits 1965 entdeckte und lange Zeit wenig beachtete sog.
~Anthracenmagnesium® (1) hat in den letzten Jahren zunehmend Bedeutung als
Ausgangsstoff zur Bildung von Magnesiumhydrid durch Reaktion von 1 mit H,?,
als Zwischenstufe bei der Reduktion von Ubergangsmetallverbindungen mit Mg
in Gegenwart von Anthracen” sowie zur Bereitung von Katalysatoren fiir die
Hydrierung von Mg>*® und zur Alkylierung von Magnesiumhydrid mit 1-Alke-
nen®” gefunden.

Aufgrund der 'H- und *C-NMR-Daten®? des sehr schwerléslichen 1 und von Derivatisie-
rungen” kann geschlossen werden, dafB es sich bei 1 um ein 9,10-Dihydroanthracenderivat
mit in 9,10-Position gebundenem Magnesium handelt. Die Schwerldslichkeit von 1 spricht

Mg !
(<
H H
A
* Stipendiat der Max-Planck-Gesellschaft seit August 1983.

**) Rontgenstrukturanalysen.
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gegen eine monomere Struktur und 148t eher eine oligomere oder polymere Verknipfung
mehrerer 9,10-Dihydro-9,10-anthrylen-Einheiten {iber Magnesium erwarten®.

Molmassebestimmungen oder Ziichtung geeigneter Kristalle” waren bisher nicht moglich.
Lehmkuhl et al® hatten gefunden, daB 1 mit Dialkylaluminiumhydriden zu monomeren
Komplexen reagiert, in denen Al und Mg im 9,10-Dihydro-9,10-anthrylen-System axiale
Positionen besetzen und bindende intramolekulare Wechselwirkung zwischen dem Mg®-
Ion und dem Hydridwasserstoff des Aluminat-Anions besteht.

Bogdanovié et al.” stellten fest, daB die Bildung von 1 aus Mg und Anthracen reversibel
ist und die Komponenten in einem temperaturabhiangigen Gleichgewicht stehen, wobei tiefe
Temperaturen die Bildung von 1 begiinstigen. Man kann annehmen, daB es sich bei der
Umsetzung von Mg mit Anthracen um eine Elektroneniibertragungsreaktion handelt. Mit
dem weniger elektronenaffinen Naphthalin reagiert Mg nicht, und die Umsetzung von Na-
triumnaphthalin mit Magnesiumbromid fithrt unter Ausscheidung von Magnesiummetall
zur Bildung von Naphthalin'®.

Wir haben daher versucht, Mg mit 9,10-Bis(trimethylsilyl)anthracen (3) umzu-
setzen, von dem aufgrund eines den + I-Effekt {ibersteigenden —M-Effektes'” der
Trimethylsilylgruppe eine hohere Elektronenaffinitit als fiir Anthracen zu erwar-
ten war. Entsprechend verindern sich die polarographischen Halbstufenpotentiale
in der Reihe Naphthalin (—2.66) < Anthracen (—1.98) < 9-(Trimethylsilyl)an-
thracen (—1.94) < 9,10-Bis(trimethylsilyl)anthracen (—1.79 V vs SCE in THF,
NBu,ClO;, als Leitsalz)®'>!3,

[9,10-Dihydro-9,10-bis(trimethylsilyl)-9,10-anthrylen]magnesium (5)

Durch Reaktion von 9,10-Dihydroanthracen und seiner 9- oder 9,10-Methyl-
und Ethylderivate mit iiberschiissigem Butyllithium in Tetramethylethylendiamin

Br Li

X

ot CHgi — OOO + C4HyBr
Br Br

Me4SiCl

-LiCl
SlMea S1Me3 S1Me:3
c.ﬂ,u ue,sm O
c JHBr - uc1
SiMey
2 3
SiMey (THF),
SOOI
—_
MesSi
R
3: R = SiMe, 5: R = SiMeg; n = 1
4: R=H 6: R=H
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(TMED) und Hexan und anschlieBende Umsetzung der Dilithiumverbindungen
mit CdCl, werden in praktisch quantitativen Ausbeuten die entsprechenden
9-Alkyl- oder 9,10-Dialkylanthracene erhalten'?. In gleicher Weise konnte 9-(Tri-
methylsilyl)anthracen (4) gewonnen werden'*'®. Jedoch gelang es uns nicht, 9,10-
Bis(trimethylsilyl)anthracen (3) aus dem 9,10-Dihydroderivat in ausreichender
Ausbeute und Reinheit analog darzustellen!”, und wir erhielten statt dessen 3 und
9,10-Dihydro-9,10-bis(trimethylsilyl)anthracen im Verhéltnis von ca. 1:1.

Es wurde daraufhin fiir die Darstellung von 3 folgender Weg beschritten®: Mo-
nolithijerung von 9,10-Dibromanthracen mit Butyllithium'® und anschlieBende
Umsetzung mit Trimethylsilylchlorid zu 2; erneute Lithiierung mit Butyllithium
und Reaktion mit Trimethylsilylchlorid ergab 3 in 49proz. Ausbeute.

Bei der Reaktion von Magnesiummetall mit 3 in THF entstehen zunichst dun-
kelgriine, spater gelbbraune L3sungen, aus denen 5 als gelber, kristalliner Feststoff
ausfillt, der aus THF umkristallisiert werden kann. Aus den 'H- und 3C-NMR-
Daten kann man schlieBen, daB Mg in 5 die 9,10-Positionen besetzt (s. Tab. 1).
Das Reaktionsprodukt 6 von Magnesium mit 9-(Trimethylsilyl)anthracen (4) ist
wie 1 und im Gegensatz zu 5 schwerlGslich.

Tab. 1. '"H- und *C-NMR-Daten von 1 und 5, 3 (ppm) und J (Hz)

Prgfzx:otxw. 1 sH19) C-Atom 19 5b19)
2-, 3-, 6-, 7-H 6.03 6.77 C-11 bis -14 1459 148.7
1-, 4-, 5-, 8-H 5.93 6.50 SiCH; — 21
9-, 10-H 3.51 — Yeoin 148.6 150.5
SiCH; - 0.33 YUeon 153.4 154.7
C-1, -4, -5, -8 114.1 121.3 Jcon 138.0 —

C-2,-3,-6, -7 118.1 1199 3(**Mg) n. best. 34.6
C9, -10 571.7 53.0

2 'H-NMR®: 400 MHz, [Dg]THF (3 = 3.60), 300 K; 3C-NMR: s, Lit®*?. — » 'H-NMR:
80 MHz, [D;]THF (8 = 3.60); “C-NMR: 100.6 MHz, [D;]THF (5 = 67.40), 310 K.

Molekiilstrukturen der Verbindungen 3 und 5

Experimentelle Angaben zu den Rontgenstrukturanalysen von 3 und 5 sind in
Tab. 3 zusammengestellt. Tab. 2 enthdlt ausgewihlte Bindungsabstinde und
-winkel,

In 5 ist das Dihydroanthrylen-Geriist in 9- und 10-Position durch ein Magne-
siumatom tiberbriickt (Abb. 1). Zwei iiber die Sauverstoffatome komplexierte THF-
Molekiile vervollstandigen die verzerrt tetraedrische Koordination am Magne-
sium. Die Kohlenstoffatome C9 und C10 sind, wie man Tab. 2 entnehmen kann,
nicht eindeutig tetraedrisch hybridisiert, woraus auf eine schwache Magnesium-
Kohlenstoff-Bindung geschlossen werden kann. Der Vergleich der Mg—C-Ab-
stdnde im mittleren Ring (Mg—C9 2.233(7), Mg— C10 2.234(7), Mg— C11 2.630(7),
Mg—C12 2.643(7), Mg—C13 2.668(7) und Mg—C14 2.696(7) A) zeigt, daB nur
die Atome C9 und C10 an der Bindung des Magnesiums beteiligt sind. Diese
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Bindungen sind deutlich ldnger als die entsprechende Mg — C- und Al— C-Bindung
in Magnesium-p-(9,10-dihydro-9,10-anthrylen)-diethylhydridoaluminat® (Mg—C9
2.195(4) und Al—C10 2.036(4) A). Das 9,10-Dihydroanthracen-Geriist ist gefaltet
(Faltungswinkel 135°), entspricht aber in allen weiteren Daten den Ergebnissen
von Strukturanalysen dhnlicher Verbindungen?. Die beiden Trimethylsilyl-Sub-
stituenten besetzen, bezogen auf die Faltung des Geriistes, eine cisoide exostindige
Position, wobei die Methylgruppen am Silicium anndhernd ekliptisch zueinander
angeordnet sind.

Abb. 1. Molekiilstruktur von [9,10-Dihydro-9,10-bis(trimethylsilyl)-9,10-anthrylen]-
magnesium — Tetrahydrofuran(1/2) (5) (links) und von 9,10-Bis(trimethylsilyl)anthracen

(3) (rechts)
Tab. 2. Ausgewihlte Bindungsabstiinde (A) und -winkel (°) mit Standardabweichungen von
3und S
2 2 H 2
841 ~ €9 1.913(2) 1.853(8) Si1 - C9 - C11 122.3(1) 118.6(6)
812 - C10 1.916{2) 1.830(8) 9i1 - €9 - Cl14 120.7(1) 120.9(5)
€9 - ¢c11 1.419(2) 1.51(1) 811 - C10 - C12 118.6{1) 121.8(5)
€9 - C14 1.416(2) 1.50(1) $i2 - C10 - C13 124.8(1) 121.3(6)
c10 ~ ¢12 1.425(2) 1.50(1) €9 - €11 - C12 120.9(1) 116.5(7)
€10 ~ C13 1.419(2) 1.51(1) €10 - ¢12 - Ct1 121.0(1) 118.3(7)
c11 - ¢12 1.447(2) 1.43(0) cio - c13 - ¢14 121.0(1) 118.2(7)
c13 - ¢14 1.449(2) 1.44(1) 9 - c14 - €13 121.0(1) 116.3(6)
mIttl. 8% = Cyoppoy 1.89(1) 1.87(2) Si1 - €9 - Mg 120.5(3}
Mg - C9 2.233(7) C11 - C9 - Mg 87.0(4)
Mg - C10 2.234(7) C14 - C9 - Mg 90.3(4)
Mg - 01 1.997(6) Si2 - C10 - Mg 118.2(4)
Mg - 02 2.021(5) €12 - C10 - Mg 87.8(5)
€13 - C10 - Mg 98.8(4)
€9 - Mg - C10 78.2(3)
cy - Mg - O1 120.0(3)
€9 - Mg - 02 121.6(2)
C10 - g - 01 122.1(2)
C10 - Mg - 02 116.5(3)
01 - Mg - 02 99.6(2)
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Eine dhnliche Geometrie findet man bei der Verbindung 3 (Abb. 1). Das An-
thracengeriist ist hier durch den sterischen Anspruch der beiden Substituenten
ebenfalis gefaitet (Faltungswinkel 166 °)*". Diese Faltung verhindert offensichtlich
im festen Zustand eine mogliche Dimerisierung?”?. Wie auch Strukturanalysen

Tab. 3. Experimentelle Angaben zu den Réntgenstrukturanalysen von 3 und 5%%9

3 5
C20H36Sip CysHy,MgO,Si,

Molmasse 322.6 491.1
GroBe des Kristalls 0.5 x 0.6 x 0.5 mm 02 x 04 x 0.5 mm
Farbe gelb gelb
a(d) 10.368(1) 33.967(8)
b 10.3935(6) 35.455(6)
¢ 9.925(2) 9.783(2)
a (°) 97.966(7) 90.0
] 11541(1) 90.0
y 78.455(6) 90.0

v (AY) 944 87 11781.40

d (g/cm?) 1.13 1.11
Raumgruppe P1(2) Fdd2 (43)
zZ 2 16
K(Mo-K;) cm™") 1.78 1.57

Nonius CAD-4 Diflraktometer
mit Graphitmonochromator, Mo-Strahlung Mo-K, = 0.71069 A

T(°C) 20
MeBmethode Q—2® Scan Q-20-Scan
®-Bereich (°) 2.0-29.0 1.0-270
gemessene Reflexe 4955 3623
davon beobachtet 4106 1917

(! > 20()

verfeinerte Parameter 231 298

R 0 0413 0.0524

R, (w = 1/a® (F ) 0619 0.0636
c’l( 0) = [G(I)Pmsson + (Ik)2]1/2/2 F k =002

max. Restelektronen- 0.27 0.33
dichte (eA~3)

Lorentz- und Polarisationskorrektur

keine Absorptionskorrektur

Lasungsmethode Direkte Methoden Schweratom-Methode
Fourier-Synthesen, Fourier-Synthesen,
FMLS-Verfeinerung FMLS-Verfeinerung
Wasserstoffe am aromatischen gefunden: 18
Geriist gefunden berechnet: 24
und verfeinert, nicht verfeinert

an den Methyigrup-
en berechnet und
ixiert
(dc H=10A,
= 0.05)

* Weitere Einzelheiten zur Kristallstrukturanalyse kénnen beim Fachinformationszentrum
Energie Physik Mathematik, D-7514 Eggenstein-Leopoldshafen 2, unter Angabe der
Hinterlegungsnummer CSD 51188, der Autoren und des Zeitschriftenzitats angefordert
werden.
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vergleichbarer Verbindungen® ergaben, sind die beiden Substituenten in 9- und
10-Position gegeniiber der Linie C9—C10 abgewinkelt und besetzen wie in Ver-
bindung 5 eine cisoide exostidndige Position mit anndhernd ekliptischer Stellung
der Methylgruppen. Die Bindungsabstinde und -winkel (Tab. 2) zeigen keine wei-
teren Besonderheiten.

Experimenteller Teil

Die Versuche mit Organolithium- und -magnesium-Verbindungen wurden unter Argon
in sorgféltig getrockneten Apparaturen durchgefiihrt.

Tab. 4. Atomkoordinaten von 3

ATOM X Y % u(1,1) u(2,2) u(3,3) u@,2) U(1,3) u(2,3)
STH 0.8963(1) 1.1130(1) 0.2537(1) 0.040 0,033  0.045 -0.011 0.022 0.004
sI2 0.5569(1) 0.6850(1) 0.3504(1) 0.043 0.034 0.048 -0.012 0.021 0.006
1 0.9493(1) 0.7943(1) 0.1882(2) 0.047 0.041 0.058 -~0.007 0.0%2 0.002
c2 0.9964(2) 0.6629(1) 0.1808(2) 0.052 0.047 ©0.077 0.000 0.039 0.000
c3 0.9257(2) 0.5743(1) 0.2088(2) 0,060 0.033 0.081 0.001 0.038 0.001
c4 0.8090(2) 0.6195(4) 0.2406(2) 0.053 0.031  0.066 -0.004 0.031 0.006
c5 0.4131(1) 0.9823(1) 0.2231(2) 0.036 0.041 0.053 ~0.008 0.019 0.007
a6 0.3441(1) 1.1053(1) 0.1783(2) 0,035 0.045 0.059 -0.002 0.019 0.006
c7 0.4149(1) 1.1909(1) 0.1455(2) 0.042 0.034 0.050 -0.00%1 0.013  0.007
c8 0-5539(1) 1.1526(1) 0.1631(1) 0.042 0.031 0.045 -0.006 0.017 0.006
c9 0.7746(1) 0.9850(1) 0.2197(1) 0.036 0.032 0.037 -0.008 0.018 0.004
c10 0.6233(1) 0.8018(1) 0.2696(1) 0.036  0.030 0.038 -0.009 0.016 0.003
c11 0.8264(1) 0.8479(1) 0.2207(1) 0.036 0.033 0.038 -0.006 0.017 0.004
c12 0.7513(1) 0.7567(1) 0.2457(1) 0,039 0.029 0.041 -0.006 0.018 0.003
c13 0.5574(1) 0.9338(1) 0.2366(1) 0.033 0.03t °0.036 -0.007 0.0%4 0.003
c14 0.6319(1) 1.0242(1) 0.2091(1) 0.036 0.029 0.036 -0.007 0.014 0.003
c15 0.8549(2) 1.2570(1) 0.3740(2) 0.055 0.042 0.068 -0.0t4 0.027 -0.007
c16 0.8772(2) 1.1713(2) 0.0754(2) 0.073 0.065 0.057 -0.027 0.029 0.013
c17 1.0920(2) 1.0480(1) 0.3642(2) 0.042 0.053 0.067 -0.013 0.022  0.000
c18 0.4192(2) 0.7621(2) 0.4258(2) 0.065 0.065 0.077 -0.004 0.044 0.020
c19 0.4733(2) 0.5541(2) 0.2058(2) 0.067 0.048 0.077 -0.026 0.023 -0.004
c20 0.7152(2) 0.6104(2) 0.5170(2) 0.062 0.054 0.056 -0.005 0.023 0.017

Darstellung der (Trimethylsilyl)anthracene 3 und 4: Entsprechend der Vorschrift in Lit?
wurden aus 17.28 g (51.4 mmol) 9,10-Dibromanthracen nach Kristallisation aus Pentan 8.2 g
(25.4 mmol; 49%) 3 vom Schmp. 113 —114°C erhalten.

9,10-Bis(trimethylsilyl )anthracen (3): 'TH-NMR' (80 MHz, [D¢]Aceton (8 = 2.04)): § =
8.50 (m0, 1-, 4=, 5-, 8-H), 7.50 (m, 2-, 3-, 6-, 7-H), 0.69 (s, SiCHs). — *C-NMR' (252 MHz,
[De)Aceton): § = 1374 (s, C-11 bis -14), 130.2 (d, C-1, -4, -5, -8), 124.7 (d, C-2, -3, -6, -7),
425 (s, SICH,). — MS™ (70 ¢V): mje = 322 (70%, M*), 307 (30, M* — 15), 249 (35, M+
— SiMes), 219 (30), 73 (100, SiMes).

Chem. Ber. 118 (1985)
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Tab. 5. Atomkoordinaten von §
ATOM X Y 2 u(1,1) U(2,2) U(3,3) U{1,2) U(1,3) U(2,3)
MG 0.0110(1) 0.1124(1) 0.2500 0.035 0.062 0.056 -0.001 -0.001 =0.001
ST 0.0700(1) 0.0505(1) 0.0512(4) 0.058 0.062 0.059 0.009‘ -0.008 -0.015
sI2 0.0339(1) 0.1911(1) 0.4493(4) 0.068 0.065 0.076 -0.002 0.017 =0.020
o1 -0,0320(1) 0.1279(1) 0.1228(6) 0.054 0.079 0.069 0.002 -0.0t7 0.0%1
02 -0.0206(1) 0.0815(1) 0.3843(6) 0.041  0.077 0.080 -0.002 0.003 0.013
c1 0.0825(2) 0.1378(2) -0.0312(8) 0.047 0.070 0.050 -0.002 0.000 0.000
c2 0.0849(2) 0.1746{(2) -0.0810(9) 0.058 0.092 0.045 -0.012 0.004 0.010
c3 0.0803(2) 0.2051(2) 0.007(1) 0.067 0.068 0.075 -0.012 0.002 0.025
c4 0.0720(2) 0.1984(2) 0.143(1) 0.063 0.056 0.068 -0.005 0.003 =0.005
cs 0.0903(2) 0.1197(2) 0.5317(9) 0.059 0.073 0.045 -0.010 -0.001  0.003
cé 0.1110(2) 0.0884(3) 0.5829(9) 0.073 0.105 0.041 -0.014 -0.01%1 0.012
c7 0.1187(2) 0.0585(2) 0.497(1) 0.060 0.079 0.067 0.004 -0.008 0.020
c8 0.1063(2) 0.0602(2) 0.3599(9) 0.050 0.056 0.067 0.009 -0.006 0.001
c9 0.0683{1) 0.0919(1) 0.1665(8) 0.041 0.049 0.038 0.005 0.001 =-0.004
c10 0.0533(2) 0.1539(2) 0.3387(9) 0.041 0,055 0.053 -0.006 0.006 -0.009
ci 0.0735(1) 0.1307(2) 0.1057(8) 0.032 0,060 0.043 -0.003 0.001 -0.007
c12 0.0670(1) 0.1619(2) 0.1956(9) 0.026 0.054 0.058 -0.006 -0.006 =0.002
c13 0.0766(2) 0.1215(2) 0.3963(8) 0.039 0.071 0.041 -0.012 0.002 =-0.004
c14 0.0850(1) 0.0899(2) 0.3081(8) 0.0%2 0.055 0.047 -0.005 0.00% 0.004
c15 0.0570(2) 0.0064(2) 0.143(1) 0.089 0.066 0.112 -0.005 =0.027 -0.013%
c16 0.0338(2) 0.0553(2) -0.092(1) 0.071  0.095 0.091 0.007 -0.025 -0.030
c17 0.1193(2) 0.0411(2)  ~-0.029(1) 0.080 0.085 0.079 0.035 0.000 -0.015
c18 -0.0037(2) 0.2200(2) 0.364(1) 0.102  0.09%3 0.143 0.036 0.006 -0.015
c19 0.0719(2) 0.2240(2) 0.521(1) 0.118  0.077 0.077 -0.027 0.0%1 -0.018
c20 0.0067(2) 0.1716(2) 0.599(1) 0.091  0.%113 0.092 -0.013 0.035 -0.027
THA -0.0653(2) 0.1066(2) 0.077(1) 0.05¢ 0.097 0.112 0.007 -0.0%4  0.005
TH2 -0.0699(3) 0.1163(4) -0.072(1) 0.044 0.266 0.07% 0.019 =-0.019 -0.053
TH3 ~0.0512(5) 0.1526{6)} ~0.084(2) 0.129  0.423 0.074 -0.041 -0.018 0.085
TH4 -0.0287(3) 0.1599(3) 0.029(2) 0.102  0.103 0.162 0.001 -0.022 0.052
THS -0.0606 (2) 0.0856(3) 0.427(1) 0.055 0.176 0.118 0.011  0.013  0.0%4
TH6 -0.0647(3) 0.0636(6) 0.544(2) 0.075 0.432 0.148 0.007 0.056 0.110
TH7 -0.0309(3) 0.0467(3) 0.582(1) 0.103  0.196 0.101 -0.010 0.022 0.050
TH8 -0.0012(2) 0.0564(2) 0.482(1) 0.066 0.120 0.109 -0.007 -0.003 0.044

Analog, wie bei 3 beschrieben, wurden durch Umsetzung von 3.6 g (14.0 mmol) 9-Brom-
anthracen mit 14.0 mmol Butyllithium und anschlieBend mit 14.0 mmol Trimethylsilyl-
chlorid nach Kristallisation aus Pentan 1.54 g (6.14 mmol; 44%) 4 vom Schmp. 61 —-63°C
erhalten.

9-( Trimethylsilyl )anthracen (4): '"H-NMR' (80 MHz, [D¢]Aceton (5 =

2.04)):

(s, 10-H), 8.5 (m, 1-, 8-H), 8.1 (m, 4-, 5-H), 7.5 (mehrere m, 2-, 7- und 3-, 6-H),

SiCH;). — MS™ (70 eV): mje =

Chem. Ber. 7118 (1985)
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[9.10-Dihydro-9,10-bis( trimethylsilyl )-9,10-anthrylen Jmagnesium — Tetrahydrofuran (1/2)
(5): Zu 0.32 g (13.2 mmol) Magnesiumpulver in 20 ml THF wurden 0.1 ml Ethylbromid zur
Aktivierung gegeben. Nach ca. 8 h gab man 2.0 g (6.21 mmol) 3 zu. Die Losung féirbte sich
zunichst intensiv griin, spater im Verlauf von 24 h gelbbraun, und es fiel ein gelber Feststoff
aus. Durch Zugabe von ca. 30 ml THF ging der Feststoff in Losung, man filtrierte von
Magnesiummetall ab, engte die Losung auf ca. 10 ml ein und hielt zur Kristallisation bei
~78°C. Nach Filtrieren und Trocknen i. Vak. isolierte man 2.3 g (4.25 mmol; 68%) 5 als
gelben, kristallinen Feststoff, der sich bei 155—160°C unter Braunfirbung zersetzt. NMR-
Daten s. Tab. 1. 5 enthielt nach Elementaranalyse 2.72 mol THF. Der THF-Gehalt sinkt
auf 2 mol bei intensiverem Trocknen i. Vak.

CasHisMgO0, 1,Si; (542.9) Ber. C 68.36 H 8.80 Mg 4.48 Si 10.35
Gef. C 67.87 H8.70 Mg 4.48 Si 10.24

[9.10-Dihydro-9-(trimethylsilyl )-9,10-anthrylen Jmagnesium — Tetrahydrofuran (1/2) (6): Es
wurde, wie bei der Darstellung von 5 beschrieben, verfahren. Wegen der Schwerloslichkeit
von 6 wurden nach 1 Woche Mg und 6 durch unterschiedliches Sedimentieren getrennt.
Aus 0.32 g (13.2 mmol) Mg und 1.12 g (4.5 mmol) 4 wurden 0.68 g (1.62 mmol; 36%) 6 als
Bis(tetrahydrofuran)-Addukt isoliert.

CsHiMgO,Si (419.0) Ber. C 71.67 H 8.18 Mg 5.81 Si6.71
Gef. C7149 H 821 Mg 5.73 Si 6.77

Réntgenstrukturanalyse von 3 und 5. Daten, Programme und Atomkoordinaten sind in
Tab. 3—5 angegeben. Einkristalle von 3 wurden durch Kristallisation aus n-Pentan-, solche
von 5 aus THF-L&sungen erhalten.
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