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Organometallic tin halides R,SnCl, (R =

{Cp(CO),Fe}, {Cp(CO);Mo}) react with

Te(SiMes), to form the compounds [{Cp(CO),Fe},Sn,Te,] 1, [{Cp(CO)sMo},Sn,Te,] 2 and
[{Cp(CO)sMo},Sn,Tes] 3. According to crystal structure determinations, 1 and 2 contain
planar Sn,Te, rings. 3 consists of an adamantane-like Sn,Te, framework.

Einleitung

Metallorganisch substituierte Zinnhalogenide
reagieren mit S(SiMes), und Se(SiMes), zu Zinn—
Chalkogen-Ringen und -Kifigen [1-3]. Beispiele
dafir sind [{(CO),Co},Sn;E,] (E = S, Se),
[{Cp(CO),Fe}sSn,Se;] und [{Cp(CO),FelsSn,Seq].
Um zu iiberpriifen, ob entsprechende Tellurderi-
vate auf dem gleichen Wege zuginglich sind,
untersuchten wir die Reaktion von R,SnCl, (R =
{Cp(CO),Fe}, {Cp(CO)3Mo}) mit Te(SiMes),.

Ergebnisse und Diskussion

[{Cp(CO),Fe},SnCl,] reagiert mit Te(SiMes),
unter Abspaltung von SiMe;Cl zu
[{Cp(CO),Fe},Sn,Te,] (1). Fithrt man diese Reak-
tion in einem Ether/THF-Gemisch als Losungs-
mittel durch, so beobachtet man sofort nach der
Zugabe von Te(SiMes), einen Farbwechsel von
orange nach rotbraun. Nach dem Abkondensieren
der fliichtigen Bestandteile bleibt 1 als ein braunes
Pulver zuriick, das aus heiBem Toluol umkristalli-
siert werden kann. Man erhalt dabei 1 in Form
schwarzer Stabchen, die sich in THF und Toluol
mafig losen. In aliphatischen Kohlenwasserstoffen
ist 1 dagegen unloslich. Im IR-Spektrum von 1 fin-

* Sonderdruckanforderungen an Priv.-Doz. Dr. K.
Merzweiler.
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det man vCO-Schwingungen bei 1993, 1973, 1935
und 1920 cm 1.

2[{Cp(CO),Fe},SnCl,] + 2 Te(SiMes), —
[{Cp(CO),Fe}4Sn,Te,] + 4SiMe;Cl
1

Im Vergleich zu [{Cp(CO),Fe},SnCl,] reagiert
[{Cp(CO)3Mo0},SnCl,] mit Te(SiMes), wesentlich
heftiger. Bei Raumtemperatur fithrt die Umset-
zung unter starker CO-Entwicklung zu schwarzen,
schwerloslichen Zersetzungsprodukten. Dagegen
146t sich die Reaktion bei Temperaturen unterhalb
von —20 °C besser kontrollieren, und man erhélt
ein Produktgemisch, das zu ca. 20% aus
[{Cp(CO)sMo}4Sn,Te,] (2) und zu ca. 80% aus
[{Cp(CO)sMo},Sn,Teg] (3) besteht.

[{CP(CO);Mo},snCl] 1eBiMes)z,
[{CP(CO)sMo},Sn,Te,] + [{Cp(CO);Mo},Sn,Tey]
£ 3

Wie die Bildung von 3 als Hauptprodukt zeigt,
werden bei dieser Reaktion nicht nur Sn—Cl-, son-
dern auch in erheblichem Umfang Sn—Mo-Bin-
dungen gespalten. Im Gegensatz dazu bleiben
die Sn-Fe-Bindungen bei der Umsetzung von
[{Cp(CO),Fe},SnCl,] mit Te(SiMes), intakt, und
wir konnten bisher keine Hinweise auf die Bildung
eines zu 3 analogen [{Cp(CO),Fe},Sn,Tes] finden.

Das Gemisch aus 2 und 3 148t sich durch Behan-
deln mit heiem Toluol auftrennen. Dabei geht 2



622

K. Merzweiler—H. Kraus - Neue metallorganisch substituierte Zinn-Tellur-Verbindungen

Tab. 1. Kristalldaten und Angaben zu den Kristallstrukturanalysen von 1, 2 und 3*.

Verbindung [{Cp(CO),Fe}sSn,Te,] [{Cp(CO)sMo}4Sn,Te,] - Toluol  [{Cp(CO)sMo}4Sn,Teq]-2.5 Toluol
Raumgruppe P2y/n P1 P2/n
MefBtemperatur 193 K 233 K 200 K
Gitterkonstanten a  732,9(5) pm 935,3(5) pm 1324,2(7) pm

b 23152(18) pm 1001,2(5) pm 2498.8(14) pm

¢ 1027,8(11) pm 1348,0(7) pm 2058.8(15) pm

a 90° 71,23(3)° 90°

B 109,19(7)° 73,43(3)° 91,38(5)°

y  90° 82,92(3)° 90°
Zellvolumen V 1647,1-10° pm? 1144,8-10° pm? 6810,4-10° pm?
Formeleinheiten Z 2 1 4
Dichte (ber.) 2,42 glem?® 227 2,39
MeBbereich (26) 3-58° 3-52° 3-52°
Gemessene Reflexe 4790 4688 14539
Unabh. Reflexe 4044 4129 11060
Unabh. Reflexe 3396 3456 8287

mit F, > 30(F,)
Absorptionskoeff. 47,8 cm™! 31,7 cm™! 43,8 cm™!
u(MoKa)

Strukturlosung direkte Methoden direkte Methoden direkte Methoden
Verfeinerung Sn, Te, Fe, C, O Sn, Te, Mo, C, O Sn, Te, Mo, C, O

anisotrop, H isotrop

bestimmt
Zahl der verfeiner- 239 251
ten Parameter
R/R,-Wert 0,041/0,033 0,045/0,039
MeBgerit
Verwendete
Rechenprogramme

anisotrop, C des Losungs-
mittels Toluol fehlgeordnet,
isotrop. H-Lagen nicht

anisotrop, C des Losungsmittels
Toluol fehlgeordnet, isotrop.
H-Lagen nicht bestimmt

590

0,052/0,046
Stoe Stadi IV

SHELX-Programme [9], SCHAKAL [10]

* Weitere Einzelheiten zur Kristallstrukturuntersuchung konnen beim Fachinformationszentrum Karlsruhe GmbH,
D-76344 Eggenstein-Leopoldshafen, unter Angabe der Hinterlegungsnummer CSD 58170, der Autoren und des

Zeitschriftenzitats angefordert werden.

mit gelber Farbe in Losung, wihrend 3 als dunkel-
braunes Pulver zuriickbleibt.

3 kann auch direkt aus [{Cp(CO);Mo}SnCl;]
und Te(SiMe;), in Toluol als Losungsmittel syn-
thetisiert werden. Die Reaktion setzt bereits bei
Temperaturen von —40 °C ein und fiihrt in 92%
Ausbeute zu 3, das in Form schwarzer Kristalle
und eines braunen Pulvers ausfillt.

4[{Cp(CO);Mo}SnCl;s] + 6 Te(SiMes3), —
[{Cp(CO);Mo}4Sn,Teg] + 12SiMe;Cl
3

Kristallstrukturuntersuchungen

Zur Klarung der Molekiilstrukturen von 1-3
fihrten wir Rontgenbeugungsuntersuchungen
durch. Die wichtigsten Daten zu den Kristallstruk-
turanalysen sind in Tab.I zusammengefaf3t. Die
Tab. II-1V enthalten Atomkoordinaten und dqui-

valente isotrope Auslenkungsparameter. In den
Tab. V-VII sind die wichtigsten Strukturpara-
meter von 1-3 angegeben.

Die Abb.1 und 2 zeigen die Resultate der
Strukturuntersuchungen von 1 und 2. 1 und 2 ent-
halten danach planare Sn,Te,-Vierringe mit einem
kristallographischen Inversionszentrum in der
Ringmitte. Die Sn,Te,-Vierringe besitzen nahezu
ideale Rhombengestalt mit Sn—Te-Abstédnden von
280,7(3) und 281,2(3) pm bei 1 und 281,9(2) und
282,1(2) pm bei 2. Wie auch bei anderen Zinn-—
Chalkogen-Vierringen sind die E-Sn-E-Winkel
(1: 93,6(1)°, 2: 92,6(1)°) groBer als die Winkel an
den Chalkogenatomen (1: 86,4(1)°, 2: 87.4(1)°)
[1.2, 4]. Bedingt durch den hohen Raumanspruch
der {Cp(CO),Fe}- bzw. {Cp(CO);Mo}-Gruppen
weichen die exocyclischen Metall-Zinn—Metall-
Winkel (1: 116,3(1)°, 2: 120,5(1)°) deutlich vom
idealen Tetraederwinkel ab. Eine weitere Folge
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Tab. II. Atomkoordinaten und isotrope dquivalente Tem-
peraturfaktoren (pm?x10%) von [{Cp(CO),Fe},Sn,Te,] (1).
U, definiert als ein Drittel der Spur des orthogonalen Uj-
Tensors.

Tab. IV. Atomkoordinaten und isotrope dquivalente Tem-
peraturfaktoren (pm?x10*) von [{Cp(CO),Mo},Sn,Tee] (3)
(ohne Atome des Losungsmittels). U.q definiert als ein
Drittel der Spur des orthogonalen Uj-Tensors.

Atom x/a /b Z/c Ueq Atom x/a v/b e Ugq
Sn —0,10867(7) 0,07644(2) 0,46775(5) 0,0267(1) Sn(1) 071710(6) 0.29641(3) 0,14581(4) 0.0252(3)
Te 0,27009(7) 0,03363(2) 0.53393(5) 0.0303(1) Sn(2) 0.82567(7) 0,15721(3) 0.25670(4) 0,0284(3)
Fe(1) -0,1022(2) 0,14586(4) 0,6677(1) 0.0315(3) Sn(3) 0.69256(7) 0.29497(4) 0.36055(4) 0.0281(3)
Fe(2) -02432(2) 0,11867(4) 02208(1) 0.0338(4) Sn(4) 0098537(6) 0,31120(3) 0,27018(4) 0.0257(3)
0(16) -0368(1)  02256(3) 04831(7) 0083(3)  Te(1) 073962(7) 0.18685(4) 0,13908(4) 0,0361(3)
O(17)  02461(9) 0,11933(3) 0,6337(8) 0,074(3)  Te(2) 0.70605(7) 0,18484(4) 0,35897(4) 0,0360(3)
0O(26) 0027(1) 02136(3) 0,3124(8) 0,084(3)  Te(3) 0,.87727(7) 034409(4) 0.37502(4) 0,0314(3)
0(27) 0,031(1)  00507(3) 0,1377(6) 0,064(3)  Te(4) 0,90299(6) 0,34449(3) 0,15260(4) 0,0285(3)
C(11)  0,023(1)  0,1445(3) 0,8828(8) 0,048(3)  Te(5) 0.60339(7) 0,33107(4) 024713(4) 0,0361(3)
C(12) -0.161(1)  0,1698(3)  0.8471(8) 0,046(3)  Te(6) 101547(7) 0.20137(3) 0.27243(5) 0.0326(3)
C(13) -0,298(1)  0,1276(3)  0,7705(9)  0,046(3)  Mo(1) 0,60474(8) 0,32281(5) 0,03328(5) 0,0267(4)
C(14) -0,197(1)  0,0768(3) 0,7619(8)  0,044(3)  Mo(2) 0,8286(1) 0,04491(4) 0,25499(6) 0,0306(4)
C(15)  0,004(1)  0,0880(3) 0.8297(8) 0,047(3)  Mo(3) 0,5792(1) 032013(5) 0.46956(6) 0,0370(4)
C(21) -0,465(1)  0,1576(4) 0,0617(9)  0,049(3)  Mo(4) 1.1759(1)  0,35953(5) 0.27557(6) 0,0351(4)
C(22) -0496(1)  0.1663(4) 0.1876(9)  0,049(3)  O(16) 0,658(1)  0,3916(6) -0,0874(6) 0,087(6)
C(23) -0,518(1)  0,1124(4) 0244(1)  0056(4)  O(17) 0.8102(9) 02738(5) -0,0122(5) 0,064(5)
C(24) -0498(1)  0,0704(4) 0.1521(9) 0.053(3)  O(18) 0,650(1)  0.4347(5) 0,0969(7) 0,078(5)
C(25) -0466(1)  0,0987(4) 0,0386(9) 0053(3)  O(6) 0929(1)  0,0760(5) 0,3892(6) 0,074(5)
C(16) -0.261(1)  0.1929(3)  0.5574(9)  0.047(3)  O(27) 1,0119(9) -0.0334(5) 0.2657(8) 0.087(6)
C(17)  0,109(1)  0.1736(3)  0.6469(9)  0.045(3)  O(28) 0,958(1)  0.0787(5) 0,1366(6) 0,071(5)
C(26) -0,080(1)  0.1758(3)  0.2780(9)  0.045(3)  O(36) 0,4245(9) 02652(7) 0.3719(6)  0,094(7)
C(@27) -0,075(1)  0,0773(3) 0.1768(9) 0.045(3)  O(37) 0381(1)  03851(8) 0.4888(8) 0,137(9)
0(38) 0.639(1)  04333(5) 04146(8) 0.107(7)
O(46) 1,1601(9) 0.2997(6)  0.4085(6)  0,080(6)
O(47) 1281(1)  0.4404(7)  03699(7) 0,113(7)
Tab. I1I. Atomkoordinaten und isotrope dquivalente Tem-  O(48) 1,0257(9)  0,4565(5)  0,2690(7)  0,069(5)
peraturfaktoren (pm2x10%) von [{Cp(CO)sMo},Sn,Te,] (2) C(11)  0,475(1) 0,2806(7) -0,0260(8)  0,053(6)
(ohne Atome des Losungsmittels). U, definiert als ein  C(12) 0434(1)  03271(7)  0,0046(8)  0,051(6)
Drittel der Spur des orthogonalen Uj-Tensors. C(13) 0441(1) 0,3179(7)  0,0722(7)  0,042(5)
C(14) 0487(1)  02673(6)  0,0850(7)  0,043(5)
Atom x/a y/b /6 Ueg/Uso  C(15) 0510(1)  02443(6)  0,0230(8)  0.044(5)
C(16) 0,638(1)  03681(7) -0.0426(7) 0.054(6)
Sn 0.47181(8) 0.47028(7) 0,37099(6) 0,0293(2) C(17) 0,737(1)  02916(6)  0.0054(6)  0.040(5)
Te 0,32015(8) 0.63767(8) 0,50429(6) 0,0372(3) C(18) 0,635(1)  03919(7)  0,0765(7)  0.046(6)
Mo(1) 02691(1) 02478(1) 041821(8) 0,0360(3) C(21) 0,652(1)  0,0548(8) 0258(1)  0.073(9)
Mo(2) 0.6261(1) 0.6125(1) 0,15057(7) 0,0319(3) C(22) 0,682(2)  0,016(1)  0304(1)  0,09(1)
O(16) 01266(9) 0,5411(9) 03145(7) 0,063(4) C(23) 0,719(1) -0,0273(7)  0271(1)  0,073(8)
O(17) 0563(1)  01876(9) 02533(7) 0068(4) C(24) 0717(1) -0,0150(7)  0203(1)  0,062(7)
O(18) 0138(1)  0,179(1) 02528(8)  0.094(5)  C(25) 0,674(2)  0,0377(8)  0,195(1)  0,075(8)
0(26) 03660(9) 0482(1)  01166(7) 0065(4) C(26) 0893(1)  0,0669(6)  0,3384(8)  0,045(5)
0(27) 0,539(1)  0.847(1) -0,0440(7) 0,079(4)  C(27) 00946(1) —0,0051(6) 0.263(1)  0,058(7)
0(28) 0,505(1)  0.8665(8) 0.2438(7) 0,068(4)  C(28) 00910(1)  0,0686(5) 0.1813(8) 0,050(6)
C(11) 0229(2)  0,028(1)  0.554(1)  0,066(6) C(31) 0551(2)  02812(9) 0,5697(9) 0,070(8)
C(12) 0,090(2)  0,106(2)  0,563(1)  0,072(6) C(32) 0,606(2)  02428(7) 0,5315(9) 0,062(7)
C(13) 0112(2)  0232(1)  0,5913(9) 0,058(5)  C(33) 0,704(1)  0.2654(8)  0.5199(8) 0.061(7)
C(14) 0260(2)  0226(1)  0,5992(9) 0,053(5) C(34) 0,711(1)  03161(8)  0.5499(8)  0,068(7)
C(15) 0331(1)  0104(1)  05753(9) 0,054(5) C(35) 0614(2)  03252(9) 0,5797(9) 0.074(8)
C(16) 0183(1)  0432(1)  0,3535(9) 0,044(4) C(36) 0.482(1)  02852(8)  0.4047(8) 0,059(7)
C(17) 0458(1)  0213(1)  0313(1)  0053(5) C(37) 0455(2)  03625(9) 0.4822(9) 0.081(9)
C(18) 0,189(2)  0204(1)  0315(1)  0,061(5)  C(38) 0,620(2)  03913(8) 0433(1)  0,077(8)
C(21) 0807(1)  0430(1)  0192(1)  0053(5)  C(41) 1332(1)  0344(1)"  0237(1)  0.10(1)
C(22) 0,796(1)  0445(1)  0087(1)  0053(5) C(42) 1283(2)  0.380(1)  0,195(1)  0,082(9)
C(23) 0838(1)  0,581(1)  0,018(1)  0,056(5)  C(43) 1,204(1)  03596(7) 0,1637(8) 0.056(6)
C(24) 0882(1)  0657(1)  0,082(1) 0,064(6)  C(44) 1,193(1)  03046(8) 0,1821(8) 0,064(7)
C(25) 0860(1)  0562(2)  0,190(1)  0059(5)  C(45) 1281(2)  0294(1)  0230(1)  0,10(1)
C(26) 0457(1)  0529(1)  0,1362(8)  0,043(4)  C@46) 1.163(1)  03208(6) 0.3596(8) 0,045(5)
C(27) 0,572(1)  0764(1)  0,027(1)  0052(5)  C(47) 1.240(1)  0.4111(8)  03369(9) 0,070(8)
C(28) 0,548(1)  0,769(1)  02134(9) 0,047(4)  C@48) 1.076(1)  04198(6) 02724(8) 0,045(6)
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Tab. V. Ausgewihlte Bindungslingen (pm) und -winkel
(°) von [{Cp(CO),Fe}sSn,Te,] (1).

Tab. VII. Ausgewihlte Bindungsldngen (pm) und -win-
kel (°) von [{Cp(CO)sMo},Sn,Te¢] (3).

Bindungslédngen

Sn-Te 281.2(3) Sn'-Te 280.,7(3)
Sn-Fe(1) 259.7(3) Sn-Fe(2) 259.3(3)
Fe-C(Cp) 209(1)-211(1)

Fe-C(CO) 172(1)-175(1)

C-0 115(1)-118(1)

C-C(CP) 138(1)-144(1)

Bindungswinkel

Te—Sn-Te’ 93,6(1)

Sn-Te-Sn’ 86,4(1)

Fe(1)-Sn-Fe(2) 116,3(1)

Fe(1)-Sn-Te 105.5(1)

Fe(2)-Sn-Te 113.4(1)

Fe(1)-Sn-Te’ 117,7(1)

Fe(2)-Sn-Te’ 108.2(1)

Fe-C-0O 175,1(8)-179,1(7)

C-C-C(Cp) 106,4(8)-109,3(8)

Tab. VI. Ausgewdihlte Bindungsldngen (pm) und -winkel
(°) von [{Cp(CO)sMo}sSn;Te,] (2).

Bindungslingen

Sn-Te 281,9(2) Sn'-Te 282,1(2)
Sn-Mo(1)  289.8(2) Sn-Mo(2) 287,7(2)
Mo-C(CO) 194(1)-198(1)

Mo-C(Cp) 233(1)-237(1)

C-0 114(2)-118(2)

C-C(Cp) 141(2)-148(2)

Bindungswinkel

Te-Sn-Te’ 92,6(1)

Sn-Te-Sn’ 87.4(1)

Mo(1)-Sn—-Mo(2) 120,5(1)

Mo(1)-Sn-Te 104,7(1)

Mo(2)-Sn-Te 117,9(1)

Mo(1)-Sn-Te’ 107,6(1)

Mo(2)-Sn-Te’ 109,7(1)

Mo-C-0O 173(1)-178(1)

C-C-C(Cp) 106(1)-110(1)

der sterischen Uberfrachtung der Zinnatome ist,
dal} die Sn—Te-Abstdnde in 1 und 2 um ca. 6 pm
iiber den Werten in [rBusSn,] (275.4(1) und
275,8(1) pm) [4] liegen.

Wie Abb. 3 verdeutlicht, enthilt 3 ein SnyTes-
Adamantangeriist. Die Zinnatome sind nahezu
tetraedrisch von drei Telluratomen und dem Mo-
lybddnatom einer {Cp(CO)s;Mo}-Einheit umge-
ben. Das Adamantangeriist enthilt vier Sn;Tes-
Sechsringe, die in Sesselkonformation vorliegen.
Die an Zinn gebundenen {Cp(CO);Mo}-Gruppen
nehmen beziiglich dieser Sechsringe dquatoriale

Bindungslangen

Sn(1)-Te(1) 275.8(2) Sn(1)-Te(4) 274.02)
Sn(1)-Te(5) 274.2(2) Sn(1)-Mo(1) 280.2(3)
Sn(2)-Te(1) 2753(2) Sn(2)-Te(2) 275.3(2)
Sn(2)-Te(6) 275.7(2) Sn(2)-Mo(2) 280.7(2)
Sn(3)-Te(3) 274.6(2) Sn(3)-Te(2) 275.8(3)
Sn(3)-Te(5) 274.4(2) Sn(3)-Mo(3) 280.1(3)
Sn(4)-Te(3) 274.4(2) Sn(4)-Te(4)  276.0(2)
Sn(4)-Te(6) 277.4(2) Sn(4)-Mo(4) 279.7(3)

Mo-C(Cp) 226(2)-238(2)
Mo-C(CO) 198(2)-203(2)
C-0 112(2)-116(2)
C-C(Cp) 138(3)-145(3)
Bindungswinkel
Te(1)-Sn(1)-Te(4)  109,9(1)
Te(1)-Sn(1)-Te(S5) 114.4(1)
Te(4)-Sn(1)-Te(5) 109,4(1)
Te(1)-Sn(1)-Mo(1) 104.4(1)
Te(4)-Sn(1)-Mo(1) 113,4(1)
Te(5)-Sn(1)-Mo(1) 105,3(1)
Te(1)-Sn(2)-Te(2) 111,8(1)
Te(1)-Sn(2)-Te(6)  110,6(1)
Te(2)-Sn(2)-Te(6)  110,5(1)
Te(1)-Sn(2)-Mo(2) 105,3(1)
Te(2)-Sn(2)-Mo(2) 105,6(1)
Te(6)-Sn(2)-Mo(2) 112,9(1)
Te(2)-Sn(3)-Te(3) 112,9(1)
Te(2)-Sn(3)-Te(5) 110,2(1)
Te(3)-Sn(3)-Te(5) 108,0(1)
Te(2)-Sn(3)-Mo(3) 105,6(1)
Te(3)-Sn(3)-Mo(3) 107,8(1)
Te(5)-Sn(3)-Mo(3) 112,4(1)
Te(3)-Sn(4)-Te(4) 113,4(1)
Te(3)-Sn(4)-Te(6) 111,1(1)
Te(4)-Sn(4)-Te(6)  111,5(1)
Te(3)-Sn(4)-Mo(4) 109,1(1)
Te(4)-Sn(4)-Mo(4) 104,0(1)
Te(6)-Sn(4)-Mo(4) 107,3(1)
Sn(1)-Te(1)-Sn(2)  105,4(1)
Sn(2)-Te(2)-Sn(3) 107.3(1)
Sn(3)-Te(3)-Sn(4) 105.1(1)
Sn(1)-Te(4)-Sn(4) 104,4(1)
Sn(1)-Te(5)-Sn(3) 108.1(1)
Sn(2)-Te(6)-Sn(4)  105,3(1)
C-C-C(Cp) 104(2)-112(2)
Mo-C-0O 174(1)-178(1)

Positionen ein, wihrend die axialen Positionen
durch Telluratome besetzt sind. Das SnyTeq-Ge-
riist weicht nur geringfiigig von der idealen Ada-
mantangeometrie ab. So betragen die Sn—Te-Sn-
Winkel zwischen 104,4(1) und 108,1(1)°, und fiir
die Te—Sn—-Te-Winkel beobachtet man Werte von
108,0(1)-114.,4(1)°. Die Sn-Te-Abstidnde entspre-
chen mit 274,0(2)-277.4(2) pm etwa der Summe
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C(27)
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Abb. 1. Molekiilstruktur von 1 im Kristall.

C(m-cas)

Abb. 2. Molekiilstruktur von 2 im Kristall.

der kovalenten Radien von Zinn und Tellur
(275 pm) [5]. Die im Vergleich zu 1 und 2 beob-
achtete Verkiirzung der Sn-Te-Bindungsldngen
diirfte auf die Verminderung der Ringspannung
und die geringere sterische Uberfrachtung von 3
gegeniiber den Vierringverbindungen zuriickzu-
fiihren sein.

Experimenteller Teil

Samtliche Arbeiten wurden unter einer Stick-
stoff-Schutzgasatmosphire durchgefiihrt. Alle Lo-
sungsmittel wurden vor Gebrauch von Wasser-
und Sauerstoffspuren befreit.

[{Cp(CO)2Fe}>SnCly] [6], [{Cp(CO)sMo}SnCl,]
[7] und [{Cp(CO);Mo}SnCl;] [8] erhielten wir
nach Literaturvorschriften.

Abb. 3. Molekiilstruktur von 3 im Kristall.

[{Cp(CO),Fe} SnyTes] (1)

2,6 g (4,8 mmol) [{Cp(CO),Fe},SnCl,] werden
in einem Gemisch aus 80 ml Ether und 20 ml THF
suspendiert und mit einer Losung von 14g
(5 mmol) Te(SiMes), in 30 ml THF versetzt. Die
Farbe der Reaktionslosung verdndert sich dabei
von orange nach rotbraun. Nach 12 h Reaktions-
zeit werden die fliichtigen Bestandteile abkonden-
siert und der rotbraune Riickstand aus siedendem
Toluol umkristallisiert. Man erhélt dabei 1 in Form
schwarzer Stibchen. — Ausbeute: 2,0 g (69%).

ngHzQFC4OgSﬂ2T€2 (1200,4)
Ber. C28,02 H1,68%,
Gef. C279 H1,65%.

IR (KBr), »CO: 2000 (Sch), 1993 (sst), 1973 (sst),
1935 (sst) 1920 (sst) cm~ .

[{Cp(CO)3;Mo}sSn>Te,] (2)

Zu einer auf -50°C gekiihlten Suspension von
1,0g (1,5 mmol) [{Cp(CO)sMo},SnCl;] in 75 ml
Toluol gibt man 0,6 g (2,25 mmol) Te(SiMes), und
erwarmt die Reaktionsmischung iiber einen Zeit-
raum von ca. 6 d auf Raumtemperatur. Dabei fallt
ein Niederschlag aus, der zu ca. 20% aus
[{Cp(CO);M0}4Sn,Te,]| (2) und zu ca. 80% aus
[{Cp(CO);Mo0}4Sn,Teg (3) besteht. 2 kann aus dem
Produktgemisch durch Extraktion mit insgesamt
1,5 1 Toluol herausgelost werden, wihrend 3 als
unlosliches braunes Pulver zuriickbleibt. Beim
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Einengen der Extraktionslosung féllt 2 in Form
gelber Blattchen aus. -  Ausbeute: 06¢g
[{Cp(CO)3Mo}4Sn,Teg] 3 (66,6%), bezogen auf Sn),
0,15 g [{Cp(CO)sM0}4Sn,Te,] 2 (13,0%, bezogen
auf Sn).

C32H2()MO30]2$H2T€2 (1472,8)
Ber. C26,10 H1,37%,
Gef. C26,5 H140%.

C32H2()M040125n4T66 (2220,6)
Ber. C17.31 HO091%,
Gef. C169 HO0.89%.

IR-Spektren (KBr), »(CO): 2 2005 (sst), 1949
(sst), 1908 (sst) cm~1; 3 2011 (sst), 1913 (sst) cm™".

[{Cp(CO)3Moj}4SnyTec] (3)

Eine Suspension von 0,5 g (1,1 mmol)
[{Cp(CO)3Mo}SnCl;] in 100 ml Toluol wird auf
-78 °C gekiihlt, mit 0,5 g (1,8 mmol) Te(SiMes),
versetzt und innerhalb von Sd auf -20°C er-
wiarmt. Anschlieend bewahrt man die Reaktions-
mischung 14 d bei —18 °C auf.
[{Cp(CO);Mo}4Sn,Teg] fallt dabei als braunes Pul-
ver und in Form tiefroter rautenformiger Kristalle
aus. Ausbeute: 0,6 g (92%).
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