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(Diphenylphosphanyl)(tetramethylcyclopentadienyl)thallium(l)

{Diphenylphosphanyljtetramethylcyclopentadiene (1) reacts
with TIOC,;H; to form T1[C;Me PPh,] (2). In a transmetallation
reaction 2 reacts with InCl to yield the corresponding

In[CsMe PPh,} complex (3). The 'H-, 3C-NMR- and mass
spectra as well as the single-crystal X-ray structure analysis
of the monomeric 2 are reported and discussed.

Cyclopentadienylthallium(I)-Verbindungen bilden, von
wenigen Ausnahmen abgesehen, im festen Zustand zick-
zack-formige Ketten, in denen sich TIl*-Kationen und
Cyclopentadienyl-Anionen abwechseln. Dies fiihrt beim
Grundkorper TICsH;" % bei TICsH,SiMe;', TICsH,-
C(CN)=C(CN),", TIC;H;(SiMe;),", TIC;MeH™, TI-
C,Me;, TICsMe4SiMe,Ph)® und TIC;Me,(SiMe,CH,-
Ph)® zur elektronischen Absittigung des T1*-Kations unter
Ausbildung der formalen Koordinationszahl 6, wenn man,
wie bei Metallocenen allgemein iiblich, dem Cyclopenta-
dienylsystem die Absattigung von 3 Koordinationsstellen
zubilligt. Auch das in zwei reversibel ineinander iberfiihr-
baren Modifikationen kristallierende TIC{{CH,Ph)s bildet in
einer davon fast lineare Ketten mit allerdings sehr unter-
schiedlichen Abstinden von Thallium zu den Zentren der
zwei koordinierenden Cyclopentadienylringe (249 und
488 pm)™. Die zweite Modifikation ist ein Dimer mit einem
kurzen Tl1— TI-Abstand (263 pm)"®, der als T1(I)— Ti(I)-Bin-
dung interpretiert wird'". Kernresonanzuntersuchungen *8—1%
zeigen, daBl diese Verbindungen in Ldsung monomer vor-
liegen.

Fur die unterschiedlichen Abstinde und Winkel TI—
Cp—TI in diesen Ketten wie auch fiir die Abstinde T1—T1
innerhalb und zwischen den einzelnen Ketten sind im Fest-
koérper wohl kaum Wechselwirkungen der Thalliumatome
untereinander verantwortlich zu machen. Die Anordnung
der Einzelmolekiile wird im festen Zustand wesentlich durch
van-der-Waals-Krifte, ausgehend von den Ligandensyste-
men, bestimmt. Das zeigen Vergleiche mit Pentabenzyl, Pen-
taphenyl- und Tetraphenylcyclopentadienyl-K omplexen an-
derer Haupt- und Nebengruppenelemente. Ein auch im
festen Zustand ohne merkbare Kontakte vom Thallium zum
Cyclopentadienylringsystem oder Metall eines Nachbar-
molekuls direkt monomer vorliegendes Thallium(I)-Organyl
sollte demnach durch Einsatz eines volumindsen Cyclopen-
tadienyl-Systems, dessen Substituenten solche Wechselwir-
kungen verhindern kénnen, moglich sein. So konnte bei-
spielsweise auch fir TIC;H,(SiMes);, von dem leider keine
Rontgenstrukturanalyse bekannt ist, durch Molmassenbe-
stimmung in Benzol und NMR-spektroskopisch ein Mono-
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mer nachgewiesen werden!*. Wir haben als mogliches Li-
gandensystem (Diphenylphosphanyl)(tetramethylcyclopen-
tadienyl) ausgewahlt, dessen Grundsubstanz CsMe,(PPh,)H
kiirzlich beschrieben wurde!,

Synthese und Eigenschaften

Tetramethylcyclopentadienyllithium reagiert mit Chlor-
diphenylphosphan bei — 78 °C in Tetrahydrofuran unter Bil-
dung von (Diphenylphosphanyl)tetramethylcyclopentadien
("%, Eine Reinigung von 1 durch Destillation oder Kri-
stallisation bei —78°C gelingt nicht. Frisch dargestelltes 1
bildet aber mit Thalliumethylat in Ether (Diphenylphos-
phanyl)(tetramethylcyclopentadienyl)thalluim(l) (2), das in
Form gelber, luftstabiler Kristalle auskristallisiert.

(CsHMe,)Li + CIPPh, ——— (CsHMe PPh,

—LiCl 1

1 4+ TIOEt

TI[CsMe,PPh,]
2

Et20 im Dunkeln

2 + InCl

In[CsMe PPh,]
3

—TICt

Losungen von 2 in Diethylether, THF, Benzol oder To-
luol firben sich unter Luftzutritt rasch braun. Unter Argon
zersetzt sich 2 oberhalb von 90°C, ohne vorher zu schmelzen.
In Diehtylether reagiert 2 mit Indiumchlorid unter Bildung
von etherldslichem (Diphenylphosphanyl)(tetramethylcyclo-
pentadienyl)indium(I) (3), das in Form blaBgelber, licht- und
luftempfindlicher Kristalle isoliert wird, die durch Umkri-
stallisation aus Diethylether bei —30°C gereinigt werden
koénnen. Im Gegensatz zu 2 zersetzen sich auch gut ausge-
bildete Kristalle von 3 spontan bei Luftzutritt.

Die 'H- und *C-NMR-Spektren von 2 und 3 entsprechen
groBtenteils den Erwartungen. Das gilt fiir die chemischen
Verschiebungen im Vergleich zu denen von TICsMey(Si-
Me,Ph)® und TIC;Mey(SiMe,CH,Ph)™ und fiir die Kopp-
lungskonstanten J(HP) und J(CP). Fiir das direkt mit
Phosphor verbundene C-Atom des Cyclopentadienylringes
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kdénnen wir in den *C-NMR-Spektren kein Signal finden.
Das hat seine Parallele in den '*C-NMR-Spektren von
TICsH,(SiMe;):!"Y,  TIC;Mey(SiMe,Ph)® und TIC;Me,-
(SiMe,CH,Ph)®, wo das Signal fiir die direkt mit dem Si-
Atom verbundenen Cyclopentadienyl-Kohlenstoffatome
fehlt. In den NMR-Spektren von 2 sind auch keine Signal-
aufspaltungen von HTI- oder CTI-Kopplungen zu beobach-
ten, wofiir wir keine Erkldrung geben konnen.

Rontgenstrukturanalyse

Die Struktur von 2 im Festkorper wurde durch eine Ein-
kristall-Rontgenstrukturanalyse ermittelt. Abb. 1 zeigt das
Molekiil zusammen mit der Numerierung der Atome als
ORTEP-Zeichnung™”, Abb. 2 vier Molekiile einer Elemen-
tarzelle. Zwei Thalliumatome stehen sich, durch ein Inver-
sionszentrum verkniipft, unmittelbar gegeniiber. Strukturell
verwandt mit 2 ist die Parallelepiped-Modifikation des
(Pentabenzylcyclopentadienyl)thalliums(I)!'?, in der eben-
falls zwei Thalliumatome iiber ein Inversionszentrum mit-
einander verkniipft sind. Liegt in letzterer jedoch eine
TI() — TI(I)-Bindung""! vor [d(T1—TI) = 363.2 pm], so ist
in 2 eine Wechselwirkung der Thalliumatome aufgrund des
groBen Abstandes [d(Tl---Tl) = 576.8 pm] ausgeschlossen.
Weitere signifikante Wechselwirkungen, wie die sich anbie-
tende Koordination des Phosphors aus dem gleichen oder
einem Nachbarmolekiil, die zu einer Stabilisierung des T1%-
Ions fihren konnten, sind nicht festzustellen. Der kiirzeste
Tl---P-Abstand innerhalb einer Elementarzelle betrigt
361.9 pm und ist damit nur 14 pm kleiner als der van-der

Abb. 1. ORTEP-Projektion von 2. Ellipsoide reprisentieren 50%
der Aufenthaltswahrscheinlichkeit. Ausgewihite Bindungsabstinde
[pm] und -winkel [°] mit Standardabweichungen in Klammern:
TI—C1278.1(7), P—C16 183.1(8), TI— C2 285.8(7), TI--C19% 341 .4,
T1—C3 280.9(7), TI---C20%! 356.0, T1—C4 274.2(7), T1---C18™ 371.5,
TI—C5 2709(7), TI--P™ 3169, P—C1 179.6(6), TI-~TI¥ 576.8,

P—C10 183.6(7), TI-Cp¥ 25074y Ci—P—C10 107.3(3),

C2-C1-P_C16 —94.9(6)*, C1—P—C16 103.53), C10-P-C16

102.5(3). Symmetrieoperationen: @ x, — 0.5 — y, 0.5 + z, ™ — x,

05 4+y, —05 — 2@ — x, — y, — z @ Schwerpunkt des Fiinf-
ringes: C1—-C2-—-C3—C4—C5. " Torsionswinkel
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Waals-Abstand [r{T1—P) = 376 pm]"%. Die kiirzesten,
bisher in phenylierten Cyclopentadienylthallium-Derivaten
gefundenen Kontakte TI---C(Phenyl) betragen 349.5 und
341.0 pm in TICs(CH,C¢H,)s (Parallelepiped), 342.6, 338.2,
389.3 und 370.2 pm in TICs(CH,C¢Hs)s (Nadel), 390.3 und
414.6 pm in TIC;Me,(SiMe,Ph) sowie 341.4, 356.0 und 371.0
pm in 2. Sie liegen damit im Bereich des Tl---C-van-der-
Waals-Abstandes [r,(T1—C) = 366 pm] und koénnen kei-
nen bedeutenden Beitrag zur Absittigung des T1%-Ions lei-
sten. Der Abstand des Metall-Ions zum Cyclopentadienyl-
ring ist mit 250.7 pm ungewdhnlich kurz und wird nur von
dem in beiden Modifikationen des (Pentabenzylcyclopen-
tadienyl)thalliums (249.0 bzw. 249.4 pm) unterboten. 2 ist
somit unter die Cyclopentadienylthallium(I)-Verbindungen
mit groBem kovalenten Anteil an der Thallium-Kohlenstoff-
bindung einzuordnen.

Abb. 2. Anordnung von vier Molekiilen von 2 in einer Elementar-
zelle

DaB 2 nicht in polymeren Ketten, sondern in Form klar
getrennter Monomerer kristallisiert, liegt demnach weniger
an elektronischen als an sterischen Effekten. Abb. 1 zeigt,
daB eine der beiden Phenylgruppen (hier die aus
C16—-C17—C18—-C19—C20—C21) fast senkrecht aus der
Ebene des Cyclopentadienylrings nach oben herausragt. Der
Interplanarwinkel C5—C1—P—C16 betrigt 94.9(6)".
Durch die Spacer-Wirkung dieser Phenylgruppe wird die
Polymerisation iiber die Riickseite des Cyclopentadienyl-
Ringes verhindert. Die Rontgenstrukturanalyse des isomor-
phen Indium-Derivates 3" bestiitigt das. Wie die in Tab. 1
einander gegeniiber gestellten entscheidenden Bindungspa-
rameter zeigen, sind alle In-C-Bindungen und auch der
In---P-Abstand um 8 bis 10 pm kiirzer als die entsprechen-
den Werte in 2, was exakt der Differenz der Kovalenzradien
von Indium (132 pm) und Thallium (140 pm) von 8 pm ent-
spricht. Konsequenterweise nimmt dann auch der Me-
tall— Metall-Abstand beim Ubergang von 2 nach 3 um
17.4 pm zu. Die Kristallstrukturen von 2 und 3 sind dem-
nach als dichteste van-der-Waals-Packungen des (Diphe-
nylphosphanyl)tetramethylcyclopentadienyl-Anions aufzu-
fassen, in die dann das jeweilige Metalikation eingebaut
wird, ohne seinerseits die Anordnung des Ligandensystems
wesentlich zu beeinflussen.
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(Diphenylphosphanyl)(tetramethylcyclopentadienyl)thallium(T)

Tab. 1. Abstinde [pm] in 2 und 3

Tl - Cpyl@ 2780  In - Cp,  269.4
Tl - Cp®l 2507  In-Cpy 2407
TI-TIlE] 5768  In-In 594.2
TE-PMl 3619  In-P 370.8

el Mittlerer Metall-Kohlenstoff-Abstand. — ' Abstand zum Schwer-
punkt. — © Symmetrieoperation — x, — y, — z. — @ Sym-
metrieoperation — x, 0.5 + y, — 0.5 — =z

Wir danken dem Fonds der Chemischen Industrie, der Deutschen
Forschungsgemeinschaft (Sonderforschungsbereich 335, ,,Aniso-
trope Fluide®, Teilprojekt C1) und dem Bundesministerium fiir Bil-
dung und Wissenschaft (Graduiertenkolleg ,,Synthese und Struk-
turaufklarung niedermolekularer Verbindungen*) fiir finanzielle
Unterstiitzung dieser Arbeit.

Experimenteller Teil

Samtliche Arbeiten wurden unter striktem LuftausschluB unter
Argon mittels Schlenk-Techniken durchgefiihrt. Die Ldsemittel
wurden mit Na/K-Benzophenon getrocknet und vor dem Gebrauch
frisch destilliert. — NMR: Abgeschmolzene 5-mm-R8hrchen. 'H-,
B3C- und *'P-NMR: Bruker WP80 SY (80 bzw. 36.43 MHz) und
Bruker WH270 (270 bzw. 67.9 MHz). Die Kalibrierung der H-
Spektren erfolgte durch die Lage der Restprotonen im deuterierten
Losemittel: (C4Dg, 8 = 7.15) bzw. (C,D;0, & = 3.58 und 1.73). —
MS: Varian MAT 311A (ElektronenstoBionisation, 70 eV). — C,H-
Analysen: Perkin-Elmer-240C-CHN-Elemental-Analyzer. — Tetra-
methylcyclopentadien!® und Indium(I)-chlorid “* wurden nach be-
kannten Verfahren dargestellt.

1-( Diphenylphosphanyl)-2,34,5-tetramethylcyclopentadien (1). In
einem 250-ml-Schlenkkolben wird eine Losung von 5.19 g (424
mmol) Tetramethylcyclopentadien in 80 ml THF auf 0°C abge-
kiihlt. Dann werden 26.5 ml (42.4 mmol) n-Butyllithium (1.6 M in
Hexan, Merck) zugetropft, und es wird ca. 12 h bei Raumtemp.
geriihrt. Die dicke, weille Suspension von Tetramethylcyclopenta-
dienyllithium wird dann auf —78°C abgekiihlt und tropfenweise
mit 7.8 ml (42.1 mmol) frisch destilliertem Chlordiphenylphosphan
(Aldrich) versetzt. Nach Aufwirmen auf Raumtemp. versicht man
den Kolben mit einem RiickfluBkiihler und erwidrmt 5 h auf 40°C.
Man entfernt das Losemittel i. Vak., nimmt den Riickstand in Pen-
tan auf und dekantiert vom ausgefallenen LiCl. Nach anschlieflen-
dem Abdampfen des Losemittels bleibt 1 als gelbliches Ol zuriick.
Dessen Massen- und 'H-NMR-Spektren zeigen, daB die Substanz
fiir weitere Umsetzungen hinreichend sauber ist. Reinigungsope-
rationen, wie Kristallisieren aus Pentan bei tiefen Temperaturen
oder Destillation des Rohproduktes i. Vak. blieben erfolglos. Ausb.
10.0 g (77%). — 'H-NMR (80 MHz, CsDg): & = 1.54 (s, 6H, CH;),
1.79 (s, 6H, CH;), 3.67 (br, 1H, CHP), 7.02—7.14 (m, 10H, C¢Hj).
— YP-NMR (36.43 MHz, CDg): 8 = —18.2. — MS (70 ¢V, 60°C),
mjz (%): 306 (48.6) [M]™", 291 (7.7) [M — CH,1%, 229 (9.6) [M —
CsHs1™, 201 (19.2), 185 (25.3) [P(CeHs)2] ™, 183 (43.0), 120 (100)
[CoH 21"

( Diphenylphosphanyl) ( tetramethylcyclopentadienyl) thallium(1)
(2): Zu ciner Losung von 2.36 g (7.7 mmol) 1 in 30 ml Diethylether
tropft man unter Rithren 1.91 g(0.64 ml, 7.7 mmol) Thalliumethylat.
Nach 12stdg. Rithren bei Raumtemp. entfernt man das Losemittel
i.Vak. und nimmt den Riickstand in THF auf. Beim Abkiihlen einer
gesittigten Losung von 2 in THF fallen bei —18°C gelbe Kristalle
aus. Ausb. 3.2 g (82%). — 'H-NMR (270 MHz, C,D;O): 8 = 2.06
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[s, 6H, C{(CHs),1, 2.09 [s, 6H, C{(CHS),], 7.15—7.25 (m, 6 H, m/p-
Phenyl-H), 7.39—7.45 (m, 4H, o-Phenyl-H). — *C-NMR (67.9
MHz, C,Dy0): 8 = 10.81 (CH3), 12.20 (CH3), 119.40 (d, 2/ = 10.93
Hz, CsMe,P), 12448 (d, >J = 5.9 Hz, CsMe,P), 127.44 (s, p-Phenyl-
C), 128.43 (d, °J = 6.11 Hz, m-Phenyl-C), 133.63 (d, 2/ = 19.1 Hz,
o-Phenyl-C), 142.28 (d, 'J = 11.68 Hz, Ph—C—P). — *P-NMR
(36.43 MHz, C,D;0): 8 = —21.4. — MS (70 eV, 150°C), m/z (%):
510 (33.2) [M1*, 305 (100) [M — TI]*, 229 (7.3) [M — Tl —
CgHs]™, 205 (69.0) [*°T1]+, 203 (29.4) [°TI}+.

CH,PTI (509.8) Ber. C 4948 H 435 Gef. C 48.65 H 4.21

( Diphenylphosphanyl) (tetramethylcyclopentadienyl ) indium(I)
(3): In einem Schlenkkolben werden 0.7 g (1.37 mmol) 2 in 20 ml
Diethylether vorgelegt. Man gibt 0.2 g (1.37 mmol) InCl-Pulver zu
und riihrt 48 h bei Raumtemp. unter Lichtausschluf3. Die hellgelbe
Losung wird vom unléslichen Riickstand dekantiert und eingeengt.
Bei —30°C fallen hellgelbe, sehr luftempfindliche Kristalle aus, die
sich oberhalb 70°C zersetzen. Ausb. 0.35 g (60%). — '"H-NMR (270
MHz, C,D;0): 6 = 1.92 [s, 6 H, C{CH,),1, 2.04 [s, 6H, C{(CHs),],
7.14—7.38 (m, 10H, CsHy). — C-NMR (67.9 MHz, CDy0): § =
10.98 (CH,), 13.98 (CH,), 118.97 (d, °J = 5.43 Hz, C;Me,P), 123.30
(d, 2J = 14.66 Hz, CsMe,P), 127.83 (s, p-Phenyl-C), 128.30 (d, *J =
6.18 Hz, m-Phenyl-C), 133.81 (d, 2J = 19.69 Hz, 0-Phenyl-C), 140.92
d,'J = 11.07 Hz, Ph— C—P). — MS (70 eV, 25°C), m/z (%): 420
(10.7) [M]*, 306 (74.3) [M — In]*, 229 9.0) [M — In — C¢H¢] ™,
120 (100) [CsH12] ™.

CyHyInP (420.2) Ber. C 60.03 H 528 Gef. C 60.53 H 5.70

Réntgenstrukturanalyse von 2% Die kristallographischen Daten,
Angaben zur Strukturbestimmung und Verfeinerung sind in Tab. 2
aufgefiihrt. Ein gelber Einkristall wurde bei tiefer Temp. mit Hilfe
einer Apparatur nach Veith und Birnighausen! auf einen Glas-
faden geklebt. Die Gittermetrik wurde durch Kleinste-Quadrate-
Anpassung aller Winkel von 25 Reflexen im Bereich 18 < 20 <
20 bestimmt. Intensitdtskontrollreflexe wurden alle 7200 s und
Orientierungskontrollreflexe nach je 200 Reflexen gemessen. Die
Fluktuation der Intensitatskontrollreflexe betrug 0.3%. Die Daten
wurden einer Lorentz-, Polarisations- und semiempirischen Ab-
sorptionskorrektur (¥-Scan-Methode, max. und min. Transmission

Tab. 2. Kristalldaten und Angaben zur Kristallstrukturbestimmung
von 2. Standardabweichungen sind in Klammern angegeben

Summenformel Cy;H,,PTl; Molmasse 509.76 g/mol; Gitterkonstanten a =
1162.2(4), b = 1057.7(6), ¢ = 1508.7(16) pm, B = 100.48(6)?; Zellvolumen
V = 18251030 m3; Z = 4; dy; = 1.86 g/cm3; Kristatlsystem monoklin,
Raumgruppe P2;/c (No.14), MeBgerit Vierkreisdiffraktometer, Enraf-Nonius
CAD-4; Strahlung MoK, , A=71.069 pm; Graphitmonochromator; Kristall-
groBe 0.40 x 0.33 x 0.21 mm; MeBiemperatur 140(5) K: Linearer Ab-
sorptionskoeffizient 90.2 cm; F(000) = 976; Abtastmodus ©-20; Mefibe-
reich 1 <20<44°; Sphire 0<h<12,0<k<11,-16 <15 16; max. Ab-
tastzeit 45 s; Abtastwinkel (0.8+0.35tan©)°; Apertur 2.00 mm; Zahl unab-
hingiger Reflexe 3203; Zahl der beobachteten Reflexe mit I<3a(I) 2420;
Fluktuation der Kontrollreflexe max. 0.3%, keine Zerfallskorrektur; Semi-
empirische Absorptionskorrektur (¥-Scans), min. 0.6400, max. 0.9996, em-
pirische Absorptionskorrektur (DIFABS), min. 0.720, max. 1.361, Ex-
tinktionskoeffizient (verfeinert) 6.6(15)-10-8; Bjso(H) = 1.3:Bj;o(C); max.
shift/error (8/0)< 0.001; Restelektronendichte max. 0.97, min. -0.93 eA-3;
Anzahl der verfeinerten Parameter 209; R = Z||F} - IF I/Z[F,l = 0.031;
Ry, = [EwW(IF,| - IFNYEwW(F)2105 = 0.044; Gewichtung w = 6%(F,) =
4-F 2 6 2 (Fy2) mit o(Fy2) = (a2(1) + (pF)? )05, p = 0.07
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neten Strukturamplituden mit 209 Parametern. Alle Berechnungen
wurden auf einem Rechner MicroVax Il unter Verwendung des
SDP-Programmpaketes® durchgefiihrt.

Tab. 3. Atompositionen und dquivalente isotrope Temperaturfak-
toren [A] in [(C¢Hs),PCsMe Tl (2) mit Standardabweichungen
in Klammern. B,, = (4/3){a’By; + b’By + ¢*By; + abBjycosy +

acBj;cosP + bcByscosal

Atom x/a y/b zjc Beg
Tl 0.10552(2) -0.07778(2) -0.15007(2) 2.12
P 0.1623(2) -0.4031(2) -0.2755(1y 152
Cl 0.1834(5)  -02348(6)  -02747¢4) 1.5
c2 0.2856(6) -0.1599(6) -0.2430(5) 1.7
C3  0.2581(6) -0.0346(6) -02715(5) 1.6
C4 0.1423(6) -0.0322(6) -0.3216(5) 1.7
CS 0.0958(6) -0.1550(6) -0.3225(5) 1.8
C6 0.4032(6) -0.2056(7) -0.1967(5) 2.1
C7 033948  0.0772(6) 0.2595(6) 2.9
C8 0.0842(8) 0.0821(6) -03691(6) 3.0
a9 0.0211(7) -0.1979(7) -03727(5) 2.5
C10 0.2579(6) -0.4670(6) -0.1752(5) 1.7
C11 0.2424(6) -0.4243(6) -0.0906(5) 2.0
Cl12 0.3026(7) -0.4775(7) -0.0124(6) 2.7
C13 0.3792(7) -0.5759(6) -0.0176(6) 2.5
Cl4 0.3976(7) -0.6192(7) -0.1007(5) 2.5
C15 0.3360(7) -0.5636(6) -0.1783(5) 2.2
Cl16 0.2344(6) -0.4571(6) -0.3670(5) 1.6
C17 0.2125(7) -0.5818(6) -0.3979(6) 2.6
CI18  0.2646(7) 0.6270(8)  -0.4681(5) 2.8
C19 0.3374(8) -0.5508(8) -0.5070(5) 3.2
C20 0.3583(7) -0.4261(8) -0.4768(6) 3.1
C21 0.3060(6) -0.3798(7) -0.4083(5) 2.2

99.93 und 40.96%) und einer empirischen Absorptionskorrektur
(DIFABS)? (min./max. Absorptionsfaktor 0.720, 1.361) unterzo-
gen. Die Losung der Struktur erfolgte mit Patterson- und Differenz-
Fourier-Methoden. Alle Nichtwasserstoffatome wurden anisotrop
verfeinert. Die Wasserstoffatome wurden dem Modell auf idealen
Plitzen [d(C—H) = 95 pm]™ hinzugefiigt und gingen in die Struk-
turfaktorberechnung mit einem isotropen Temperaturfaktor ein,
der sich aus dem 1.3fachen des isotropen Temperaturfaktors des
gebundenen C-Atoms berechnet. Die Verfeinerung der Struktur er-
folgte durch Full-Matrix-Least-Squares-Optimierung der berech-
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