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Die nucleophile Substitution von Chlorid in Dichlorcyclobuten- 
dion durch Carbonylmetallate liefert die ~-(3,4-Dioxo-l-cyclo- 
buten-l,2-diyl)-Komplexe L.M(C4O2)MLn 1 [ML. = Re(CO)s, 
Mn(CO)S, W(CO)3(qS-CSHS)] bzw. 
cyclobuten-1-yl)-Komplexe L,M - 
[ML, = Mn(COk, W(CO)3(qS-CSHs), M O ( C O ) ~ ( ~ ~ - C ~ H ~ ) ] .  Nach 
der Rontgenstrukturanalyse des Dirhenium-Komplexes (OC)SRe- 
(C402)Re(CO), (1 a) sind die Re - C-Bindungen gegeniiber Ein- 
fachbindungen leicht verkiirzt, Re-C = 2.18(1)/2.I7(1)A [mo- 
noklin, P2 , ,  u = 7.031(1), h = 11.532(1), c = 11.418(1)A, /? = 
105.54(1)", Y = 891.95A3, dkr = 2.727 g/cm', Z = 2, R ,  = 0.031 
fur 252 verfeinerte Parameter und 3539 Observablen rnit 
I2 2.00(4]. 

Als interessante Klasse von metallorganischen Verbin- 
dungen erscheinen die rnit Ubergangselementen bismetal- 
lierten Ethan-, Ethen- und Ethin-Komplexe A - C. 

A B B' 

t-( 
LnM- -ML, LnM LnM\X/M'-n 

C D E 

Wegen der stabilen Metall-Kohlenstoff-o-Bindung') sind 
hierfur insbesondere Rhenium- und Wolframcarbonyl- 
Komplexe geeignet. Einfache, stabile Vertreter dieser Art 
sind z. B. (OC)SReCH2CH2Re(C0)5, CP(OC)~WCH~CH~- 

- AuPPh;) und (OC),Re - C E C - Re(C0):). C2-Kohlen- 
wasserstoff-verbruckte Komplexe wurden kiirzlich in Uber- 
sichtsartikeln referiert 'I. Verbindungen des Typs B und B' 
(ohne Metall-Metall-Bindung) sind selten. So wurden die 
Alken-verbriickten Komplexe [(NC),CoC(H) = C(H)Co- 

C(CF3)12ML2 (M = Ir, Pt)9) und Cp(CO)(Ph3P)RuC- 
(CF,) = C(CF3)Ru(CO)(Ph2PC6H4C5H4)lo) beschrieben. Zahl- 
reicher vertreten sind cis-dimetallierte Olefine rnit Metall- 
Metall-Bindung bzw. mit zusatzlicher Liganden-Briicke*" 
D, E. 

W(CO)3Cp2', [RAu - C C -AuR] 2 ,3 ) ,  PhjPAu - C C- 

(CN),]"", Ph,PAuC(CFj) = C(CF3)AuPPh;', L2M[C(CF3) 

Mono and Dimetrllrted Cyclobutenediones with Molybdenum, 
Tungsten, Manganese, and Rhenium Carhonyls 

The nucleophilic substitution of chloride in dichlorocyclobute- 
nedione by carbonylmetallates gives the p-(3,4-dioxo-1 -cyclobu- 
tene-1 ,2-diyl) complexes L.M(C402)ML, 1 [ML. = Re(CO)s. 
Mn(CO)S, W(CO)3(qS-CsHs)] and the 2-chloro-3,4-dioxo-l -cy- 

[ML. = Mn(CO)s. W(CO)3(rlS-CsHs), Mo(C0)3(qS-CsHS)I. re- 
spectively. The structure of the dirhenium complex (OQRe- 
(C402)Re(C0)S (1 a) was determined by X-ray difkaction. The 
Re-C bonds are slightly shortened with respect to single bonds, 
Re-C = 2.18(1)/2.17(I)A [monoclinic, P2, .  a = 7.031(1), h = 

2.727 g/cm' for 2 = 2, R ,  = 0.031 for 252 refined parameters 
and 3539 observables with I >  2.0@4]. 

clobuten-1-yl) complexes L,M - h =C(Cl)-C(0)- .(O) 2 

11.532(1),~ = 11.418(1)A,/? = 105.54(1)', V = 891.95A',d,lc = 

Zur Darstellung von dimetallierten Olefinen des Typs B' 
wahlten wir als Ausgangsverbindung Quadratsauredichlo- 
rid (Dichlorcyclobutendion), in dem sich die Chloratome 
durch organische Nucleophile austauschen lassent2). 

Reaktionen von Quadratsauredichlorid mit 
Carbonylmetallaten 

Die Umsetzung von Quadratsauredichlorid mit verschie- 
denen Carbonylmetallaten als metallorganische Nucleophile 
liefert unter Substitution von Chlorid - in Abhangigkeit 
von der Stochiometrie der Reaktionspartner - die mono- 
bzw. dimetallierten Cyclobutendione 1 und 2. 

+ 2 ML; '\Ho + ML; 

1 O x 0  

L,M ML, 

O \ M 0  2 

CI ML, 

0 
'fib - 

Ph ML, 
3 

Ph ML, 
4 
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Thermisch besonders stabil sind wie bei den Ethylen-ver- 03  01 

bruckten Komplexen die Rhenium- und Wolfram-Verbin- 
dungen 1 a und 1 c, die sich als einfache Vertreter von cis- 
dimetallierten Olefinen auffassen lassen. Charakteristische 
IR- und 'H-NMR-Daten sind in Tab. 1 zusammengefaot. 
Die Komplexe 2 lassen sich den Cyclobutenyl-Komplexen 
313) und 4143'') an die Seite stellen, die durch Cycloaddition. 
von verschiedenen Substraten an die C=C-Bindung in G- 

Acetylid-Komplexen erhalten wurden. Zu erwahnen ist, daB, 
die Reaktion von Oxalylchlorid mit Carbonylmetallaten zu 
Oxalyl-verbruckten Komplexen L,MC(O)C(O)ML, fuhrt 16). 
Auch hier ist die Bis(pentacarbony1rhenium)-Verbindung 
die stabilste. 

o 

Tab. 1. Spektroskopische Daten von 1 und 2 

vc=c-c(o) [cm-zl .r(co) [cm-11 61HQ) 61aCq) 
(in KBr) (in KBr) 

Quadrat- 
saure- 
dichlorid 1820. 1540b) 

16 1784w,1735sh, 2145w,2137m,2083w. 
1729s,1697m, 2055sh.2018sh. 
1445w 1995ss (br) 

lb 1787w.1742sh. 212Om,2090w,2060sh, 
1734s.1699m. 2050sh.2025sh.2000s 
1445w.1430sh 

1c 1770w.17288, 2040s.2020sh 5.94s 91.87S(CPI 
1686m,1420m 1925ss (br) 

16 1782s,1747m. 2140m.2090w.2065~. 
1445m.1432sh 2035s.2018m 

,̂. 01 1 

2 

W 
Zb 1772s.1743m 2040s,1935ss(br) 6.08s 91.6s(Cp) 

Abb. 1. Molekulstruktur von 1 a im Kristall und verwendete Atom- 
ac 1772s.1735m. 2045,1955ss(br) 5.98s 92.84s bezeichnungen (ORTEP, die Schwingungsellipsoide geben 50% der 

Aufenthaltswahrscheinlichkeit wieder). 
a) Ansicht auf die Cyclobutendion-Ebene, 

a) In CD2Cl2; Losungsmittel als int. Standard ('H-NMR 6 = 5.33; b) Ansicht um ca. 90" gedreht gegeniiber a) 
13C-NMR: 6 = 53.6). - b, In Nujol. 

1420s 

1419m 

Molekulstruktur von 1 a 
In 1 a sind die beiden Re(CO)5-Fragmente an einen nahe- 

zu planaren Cyclobutendion-Vierring gebunden (Abb. 1, 
Tab. 2, 3). Die Re-C-Bindungen zum Vierring [2.17(1)/ 
2.1 8( 1) 8,] sind gegenuber typischen Re - C(sp3)-Einfachbin- 
dungen deutlich verkurzt [vgl. Re - C 2.304(8) 8, in 
(CO),Re - CH2CH2 - Re(C0):) bzw. 2.308(17) A in (CO),- 
Re - CH317) (Elektronenbeugung)]. Dies diirfte nicht nur 
durch den etwas kleineren kovalenten Radius der sp2-hy- 
bridisierten C-Atome C1/C2 bedingt sein, sondern auch ei- 
nen partiellen Mehrfachbindungscharakter der Re - Cl/C2- 
Bindungen widerspiegeln. Damit in Einklang steht die 
C1- C2-Doppelbindung, die etwas gegeniiber dem Dop- 
pelbindungs-Standard von 1.33 8, aufgeweitet ist. Die C - C- 
Einfachbindungen im Cyclobutendion-Vierring entspre- 
chen den Werten typischer C(sp') - C(sp2)-Einfachbindun- 
gen (C1 - C3/C2 - C4) bzw. sind geringfugig aufgeweitet 
[C3 -C4 1.55(2)8,]. Letzteres durfte im wesentlichen durch 
die gegenseitige elektrostatische AbstoBung der C = 0- 
Dipole bedingt sein, wie es in einer Vielzahl vicinaler Dike- 
tone mit annahernd koplanaren Ketogruppen beobachtet 
wird. 

Die exocyclischen Winkel an C1/C2 sind deutlich unter- 
schiedlich und lassen sich durch die Raumerfullung der be- 
nachbarten Re(CO)'-Gruppen erklaren. Bemerkenswerter- 
weise sind die aquatorialen CO-Gruppen fast ausnahmslos 
zum Cyclobutendion-Vierring hin geneigt. Dies wurde auch 
bei den oben erwahnten Re-Alkyl Verbindugen beobach- 
tet2.'? und durfte elektronische Ursachen haben. 

Der Vierring C1- C4 ist nicht exakt planar, sondern et- 
was um die Verbindungslinie der C1 -C2- und C3 -C4- 
Mittelpunkte verdrillt (Ebenenwinkel Cl,C3,C4/Cl,C2,C4 
5.4"; C3,Cl,C2/C2,C4,C3 5.5"; Torsionswinkel Re1 - C1- 
C2-Re2 0"; 03-C3-C4-04 11.9'). 

Neben der bereits erwahnten elektrostatischen AbstoDung 
der Keto-Gruppen ist die Ursache dafur sicherlich auch in 
der Raumerfullung der Re(CO),-Gruppen zu suchen. Wie 
aus Abb.1 b unmittelbar hervorgeht, stehen die aquatorialen 
CO-Gruppen an Re1 in guter Naherung gestaffelt zu den 
Bindungen C1- C3 und C1- C2 (z. B. C6 - Re1 - C1- C3 
- 34.7"). Eine Minimierung der sterischen Wechselwirkun- 
gen zwischen den Carbonyl-Gruppen an Rel/Re2, insbe- 
sondere zwischen C13 - 0 1  3 und C8 - 08/C9 - 09,  erfor- 
dert hingegen eine weniger gute Staffelung der aquatorialen 
CO-Gruppen an Re2 mit C2-C1 und C2-C4 (vgl. Abb. 
1 b). Durch die Verdrillung des Vierringes und durch Ro- 
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tation der Re2(CO)5-Gruppe urn die Re2 - C2-Bindung ver- 
sucht das Molekiil einer zu starken Annaherung von 
C12 - 0 1 2  und C4 - 0 4  auszuweichen. Die intramolekula- 
ren Abstande zwischen diesen Atomen sind jedoch noch 
relativ kurz, besonders C4...C12 3.15A, 04. . .C12 2.99A 
und 0 4 . . . 0 1 2  3.20A. Die Torsionswinkel C12-Re2- 
C2 - C4 und C13 - Re2 - C2 - C1 betragen - 26.0 bzw. 
- 21.9'. 

Tab. 2. Fraktionelle Atomkoordinaten und aquivalente isotrope 
Temperaturfaktoren fur 1 a ( b-eq = ( U ,  v2L!?)1'3, wobei C, die Eigen- 

werte der U,,-Matrix and)  

A T O M  X. 'A Y /H z / c  U ( e a , )  

RE1 0 . 7 7 9 ( 3 (  1 )  

RE2 0 , 7 6 0 8 (  1) 

03 0 + 5 8 9 9 ( 1 8 )  

04  0 + 5 2 2 7 ( 1 7 )  

05 1 + 0 5 4 9 ( 1 5 )  

0 6  0 . 4 3 1 7 ( 1 6 )  

07  0 . 9 0 3 2 ( 1 8 )  

0 8  0 + 4 9 1 1 ( 1 8 )  

09  1 . 1 2 2 2 ( 1 5 )  

010 0 , 3 0 7 8 ( 1 3 )  

011 1 . 2 0 6 4 ( 1 3 )  

@12 0 . 7 9 5 9 ( 3 9 )  

013 0 , 7 6 4 2 ( 1 9 )  

014 0 , 8 4 7 9 ( 1 9 )  

C 1  0 . 6 9 4 8 ( 1 5 )  

CL7 0 , h 8 8 9 ( 1 6 )  

C3 0 , 6 1 3 1 ( 1 8 )  

C4 0 . 5 9 3 1 ( 1 8 )  

C5 0 . 9 5 9 ? ( 1 6 )  

C6 0 . 5 5 2 7 ( 1 9 )  

C7 0 , 8 5 6 8 ( 2 0 )  

C8 0 . 5 9 2 3 ( 1 8 )  

CP 0 + 9 9 8 6 ( 1 6 )  

C 1 0  0 . 4 7 8 1 ( 1 7 )  

C l 1  1 . 0 3 7 5 ( 2 0 )  

C 1 2  0 . 7 7 7 3 ( 2 3 )  

C13 0 . 7 5 7 0 ( 2 1 )  

C 1 4  0 + 8 1 7 1 ( 2 5 )  

1 . 0 0 0 0  

0 . 8 8 2 2  

0 , 7 0 0 ?  

0 . 6 3 3 8  

0 .8190 

0,9223 

0,023 

0 , 0 7 5  

0.051 

0 , 0 4 7  

0 + 0 4 9  

0,056 

0.057 

0 . 0 6 1  

0,052 

0 . 0 5 3  

0 . 0 6 0  

0 ,064 

0 , 0 5 4  

0 , 0 6 0  

0 , 0 2 2  

0 . 0 2 4  

0 + 033  

0 I 0 3 ?  

0 + 033  

0 . 0 3 7  

0 , 0 4 1  

0 + 037  

0 . 0 3 1  

0 , 0 3 1  

0 s 037 

0.044 

0 . 0 4 0  

0 .090 

Der Deutschen ForschuirgsgeineinschnSt und dem Fonds dei Che- 
mischeii Indiisrrie gilt unser herzlicher Dank fur grooziigige For- 
derung. 

Experimenteller Teil 
Alle Umsetzungen erfolgten unter Argon in Schlenkrohren. Die 

organischen Losungsmittel waren getrocknet und Ar-gesattigt. Das 
Wasser war entmineralisiert und Ar-gesattigt. - Zur Abtrennung 
von Niederschlagen wurde eine Laborzentrifuge (Macrofuge 6 - 4 

Fa. Heraeus-Christ) rnit Kunststoffeinsatzen fur Schlenkrohre ver- 
wendet. 

Tab. 3. Ausgewahlte Abstande (A) und Winkel ("j fur 1 a 

Re1 - C1 
c 1  - c2 
c1 - c3 
C3 - 03 
Re1 - C7 

Re1 - C5 

Re1 - C6 

Re1 - C8 
Re1 - C9 

Rel- C1 - C2 144.0(8 

Rel- C1 - C3 122.3(7 

c2 - c1 - c3 93.7(9 

c1 - c3 - c4 
C1 - C3 - 03 
C4 - C3 - 03 
C1 - Rel- C7 
C1 - Rel- C5 
C1 - Rel- C6 
C1 - Rel- C8 
C1 - Rel- C9 

Re2 - C2 2.17(1) 

C3 - C4 1.55(2) 

C2 - C4 1.49(1) 

C4 - 04 1.21(1) 

Re2 - C14 2.00(2) 

Re2 - C10 1.96(1) 

Re2 - C12 2.04(1) 

Re2 - C11 1.94(1) 

Re2 - C13 2.02(1) 

Re2- C2 - C1 143.2(8) 

Re2- C2 - C4 124.0(8) 

C1 - C2 - C4 92.7(9) 

C2 - C4 - C3 87.7 

C2 - C4 - 04 136(1 

C3 - C4 - 04 136(1 

C2 - Re2- C14 178.0 

C2 - Re2- C10 88.8 

C2 - Re2- C12 88.7 

C2 - Re2- C 1 1  87.9(4) 

C2 - Re2- C13 90.8(5) 

IR-Spektren: Perkin-Elmer 325. - 'H und "C-NMR-Spektren: 
Jeol FX-90. - Schmelz- und Zersetzungspunkte: Mel-Temp, Lab- 
oratory Devices. Die Schmeiz- bzw. Zersetzungspunkte wurden in 
abgeschmolzenen Rohrchen unter Argon bestimmt und sind un- 
korrigiert. 

Quadratsauredichlorid"), Re(C0)5Na'8), Mn(C0)5Na'9', Cp- 
W(CO)3Na20J und CpMo(COj3K20' wurden nach teils modifizierten 
Literaturvorschriften dargestellt. 

hi- (3 ,4-  Dioxo-I-cyclobuten-I ,2-diyl) -bis fpentacarbonylrhenium) 
(1 a): 2.0 g (3.06 mmol) Rez(CO)lo werden bei 0 'C mit 2 ml ca. Iproz. 
Na-Amalgam in 25 ml T H F  2 h reduziert. Die rote Losung wird 
auf -78°C abgekuhlt, zentrifugiert und der Ruckstand in 10 ml 
Ether suspendiert. AnschlieDend wird bei - 78 T eine Losung von 
0.30 g (1.9 mmol) Quadratsauredichlorid in  10 ml E t . h  langsam 
zugetropft. Nach dem Auftauen wird 3mal rnit je 10 ml Ether und 
4mal mit je 10 ml Wasser gewaschen und l a  als ockerfarbenes 
Pulver isoliert. Ausb. 1.48 g (66%), bezogen auf Rez(CO)lo. Durch 
Umkristallisieren aus Chloroform werden zitronengelbe Kristalle 
von 1 a erhalten, die i. Hochvak. getrocknet werden. Zers. ab 165 "C. 
C14012Re2 (732.5) Ber. C 22.95 H 0.00 Gef. C 22.67 H 0.29 

p -  i3 ,4-Dioxo-l-c~.clobuten-I ,2-diyl)  -bis [pentacarbonyimanganj 
(1 b): Zu einer Losung von Na[Mn(CO)j] in THF (aus 0.73 g, 1.87 
mmol. 2 ml lproz. Na-Amalgam) werden bei -78'C langsam 
0.22 g (1.5 mmol) Quadratsauredichlorid in 10 ml T H F  getropft. 
Nach 1 h wird nicht umgesetztes Na[Mn(C0)5] als gelber Fest- 
korper abgetrennt und 1 b aus der griinen Losung mit Hexan, als 
nach Waschen mit H 2 0  und Trocknen blaDgrunes Pulver, gefallt. 

Chem. Ber. 120, 889-893 (1987) 



892 W. Beck, M. J. Schweiger, G. Miiller 

Ausb. 0.17 g (53%), bezogen auf Mn2(CO),,,. Zers. ab 128°C. Die 
iiberstehende gelbe Losung enthalt noch 2a, das nach Eindampfen 
der Losung und Waschen rnit Wasser isoliert wird. Ausb. 0.15 g 
(26%) bezogen auf Mn2(CO)lo. 

P21, a = 7.031(1), b = 11.532(1), c = 11.418(1).A, j = 105.54(1)", 
V = 892.95A3, dber = 2.727 g/cm3 fur 2 = 2 bei 2 2 T ,  ~ ( M o -  
KJ = 138.1 cm-', F(OO0) = 660. Von 3843 gemessenen Reflexen 
verblieben nach der Lp-Korrektur und Mitteln aquivalenter Daten 

l b  C140,2Mn2.1.8 THF (599.8) Ber. C 42.62 H 2.48 
Gef. C 42.66 H 2.01 

p- (3,4-Dioxo-l-cyclobuten-f ,2-diyl)-bis[tricarbonyl(q5-cyclopen- 
tadienyl)wolfram/ (1 c): Zu einer Suspension von 0.216 g (0.60 
mmol) Na[CpW(CO)J in ca. 10 ml Ether wird bei -78°C eine 
Losung von 0.050 g (0.33 mmol) Quadratsauredichlorid getropft. 
Die Mischung wird 18 h bei tiefer Temperatur (maximal -30°C) 
geruhrt und anschlieRend eingedampft. Die Extraktion des braunen 
01s rnit Hexan/THF (10: 3) liefert eine braune Losung, aus der rnit 
10 ml Hexan Ic als braungelber Festkorper fallt, der zweimal mit 
je 10 ml Wasser gewaschen wird. Ausb. 0.26 g (58%). Die einge- 
dampfte Mutterlauge ergibt einen braunen Festkorper, der aus we- 
nig l c  und 2b besteht, wie IR- und NMR-Daten zeigten. Zers. ab 
140°C. 

C20HloOsW2~1.5 H 2 0  (773.0) Ber. C 31.08 H 1.70 
Gef. C 31.09 H 1.63 

P~ntacarbo1iyl(2-chlor-3,4-dioxo-I-cyclobuten-l-yl)mangan (2a): 
0.40 g (1.02 mmol) Na[Mn(CO)J werden in ca. 10 ml THF suspen- 
diert und rnit 0.278 g (1.8 mmol) festem Quadratsauredichlorid ver- 
setzt; dabei erwdrmt sich die Losung. Nach ca. 30 min wird die 
gelbe Losung i. Vak. zur Trockene eingedampft, zweimal mit 5 ml 
Hexan zur Entfernung des restlichen Quadratsauredichlorids und 
zweimal rnit je 5 ml Wasser gewaschen und das blaDgelbe Pulver 
i. Hochvak. getrocknet. Ausb. 0.24 g (75%), bezogen auf Mn2(CO)lo. 
Zers. 114-115°C. 

C9C1MnO7 (310.5) 
Ber. C 34.82 H 0.0 C1 11.42 Mn 17.69 0 36.07 
Gef. C 35.28 H 0.39 Cl 11.4 Mn 17.7 0 35.8 

Tricarbonyl(2-chlor-3,4-dioxo-l-cyclobuten-l-yl) (q5-cyclopenta- 
dieny1)wolfrarn (2b): Zu einer Suspension von 0.292 g (0.82 mmol) 
Na[CpW(C0)3] in 8 ml Ether werden 0.13 g (0.86 mmol) Qua- 
dratsauredichlorid gegeben. Unter Farbvertiefung scheidet sich ein 
dunkler Festkorper ab. Nach 30 min wird aus der zentrifugierten, 
etherischen Losung 2b mit Hexan als zitronengelbes und nach 
Waschen rnit Wasser tief gelbes Pulver isoliert. Ausb. 0.19 g (52%). 
Schmp. 106- 107' C (Zers.). 

CIzHSC105W (448.5) Ber. C 32.14 H 1.12 C1 7.91 
Gef. C 32.67 H 1.87 C1 7.72 

Tricarbonyl(2-chlor-3,4-dioxo-l-cyclobuten-l -yl) (q'-cyclopenta- 
dienyllmolybdiin (2c): Zu einer Losung von 0.124 g (0.48 mmol) 
K[CpMo(CO),] in 20 ml THF wird bei ca. - 55 "C eine Losung 
von 0.040 g (0.26 mmol) Quadratsauredichlorid in 10 ml THF ge- 
tropft. Nach dem Auftauen zeigte ein IR-Spektrum noch unum- 
gesetztes Molybdan-Anion, worauf bei Raumtemp. nochmals 
0.035 g (0.24 mmol) Quadratsauredichlorid zugesetzt wurden. Nach 
Abziehen des Losungsmittels wird ein braunes 01 erhalten, aus dem 
sich rnit 10 ml Ether 2c als ein brauner Festkorper ausruhren IaBt, 
der mit Wasser gewaschen und i. Hochvak. getrocknet wird. Ausb. 
0.11 g (64%). 

Ct2HSCIMo05 (360.6) Ber. C 39.97 H 1.40 
Gef. C 40.4 H 2.26 

Rontgenstrukturanalyse von 1 a: Enraf-Nonius-CAD 4-Diffrakto- 
meter, Mo-K,-Strahlung, h = 0.71069 A, Graphit-Monochroma- 
tor. Kristalldaten: C,4012Re2r M ,  = 732.55, monoklin, Raumgruppe 

3688 unabhangige Strukturfaktoren, von denen 3540 rnit 
Fo > 4.00(F0) als ,,beobachtet" eingestuft und fur alle weiteren 
Rechnungen verwendet wurden (9-29 Scan, A@ = 0.8 + 0.35 tans, 
(sin S/h),,, = 0,636, hkl: + 8, + 14, +_ 14 und Friedel-Reflexe). Die 
Daten wurden nicht-linear isotrop fur MeBinstabilitaten korrigiert, 
aul3erdem empirisch fur Absorptionseffekte (rel. Transmission 0.48 
bis 1 .OO). Die Struktur wurde durch automatisierte Patterson-Me- 
thoden gelost (SHELXS-86")) und durch Fourier-Synthesen ver- 
vollstandigt. Die anisotrope Verfeinerung konvergierte bei R = 
0.028, R ,  = 0.031, w = l/02(Fo), fur 252 verfeinerte Parameter 
(SHELX-7622)). Der Reflex 002 wurde dabei wegen Verdachts star- 
ker Extinktion weggelassen. Enantiopol-Verfeinerung nach 
FlackZ3): x = O.OO(2). Die maximale Restelektronendichte betrug 
+2.6/-2.8 e/A3 in der Nihe der Re-Atome. Weitere Einzelheiten 
zur bei der Datensammlung, -reduktion und Strukturverfeinerung 
verwendeten Methodik finden sich in Lit.24). Tab. 2 enthalt die 
Atomkoordinaten, Tab. 3 ausgewahlte Abstande und Winkel. 
Abb. 1 gibt zwei Molekulansichten wieder. Vollstandige Parameter- 
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