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Synthese und Charakterisierung von binären Molekülverbindungen der Gruppe 15
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The reactions of tBuPh 2 SiPLi 2 with (Me 3 Si) 2 CHAsCl 2 in molar ratio 1:1 yields the compound [(SiMe 3 ) 2 CHAsPSitBuPh 2 ] 2 (1). The structure of 1 reveals the formation of a As 2 P 2 ring compound. In contrast, the reactions of tBuPh 2 SiPLi 2 with (Me 3 Si) 2 CHSbCl 2 or (Me 3 Si) 2 CHBiCl 2 yield the chloro bridged species [tBuPh 2 SiP{SbClCH(SiMe 3 ) 2 } 2 ] (2) and [tBuPh 2 SiP{BiClCH(SiMe 3 ) 2 } 2 ] (3). Starting from RMe 2 SiPLi 2 (R = Thex, Me) the compounds [P{BiClCH(SiMe 3 ) 2 } 3 ] (4) and [P 2 {BiClCH(SiMe 3 ) 2 } 4 ] (5) were obtained from the reactions with (Me 3 Si) 2 CHBiCl 2 . The Compounds 1-5 were characterised by single crystal X-Ray diffraction, elemental analysis as well as IR and NMR techniques.

den möglichen binären Verbindungen sind bisher in erster Linie die Phosphor-Stickstoff-Heterocyclen untersucht [4], während über Heterocyclen aus zwei verschiedenen schwereren Elementen der 5. Gruppe (P, As, Sb, Bi) vergleichsweise wenig bekannt ist. Zu den beschriebenen Verbindungen dieses Typs gehört z. B. der Ring (P 2 AstBu 3 ), der bei der Reaktion von tBu 2 P 2 K 2 mit tBuAsCl 2 gebildet wird [5]. Desweiteren sind die bicyclischen Verbindungen [As 2 (PAr) 2 ] and [Sb 2 (PAr) 2 ] bekannt, die durch die Umsetzung von ArP(SiMe 3 )Li (Ar = 2,4, 3 C 6 H 2 ) mit Cp * E ' Cl 2 (E ' = As, Sb) erhalten wurden sowie die ebenfalls bicyclischen Verbindungen [(tBuP) 3 As] 2 und [(tBuP) 3 

Einleitung

Die Synthese von homonuklearen Ringen und Polycyclen der Gruppe-15-Elemente steht bereits seit langer Zeit im Focus der anorganischen Molekülchemie. [1-3] C 39.88, H 6.36; gefunden: C 39.42, H 6.74. Ausbeute: 0.12 g (26 % bezogen auf Bismut). Elementaranalyse (%) berechnet für:

C 21 H 57 Bi 3 Cl 3 PSi 6 (1242.5) : C 20.30 H 4.62; gefunden: C 20.30, H 4.54.

IR (KBr): 2952(s), 2897(m), 1423(w), 1402(w), 1251(vs), 1099(s), 1011(s), 969(w), 942(w), 842(vs), 771(w), 756(w), 688(m), 658(s), 592(m), 463(w).

1 bis 3

 13 Abbildung 1 Molekülstruktur von 1 im Kristall (40 % Wahrscheinlichkeit für die Schwingungsellipsoide, die Wasserstoffatome sind nicht gezeigt). Ausgesuchte Bindungslängen/pm und -winkel/°: As(1)-P(1) 237.3(1), As(2)-P(1) 235.3(1), As(1)-P(2) 236.7(1), As(2)-P(2) 236.8(1), P(1)-Si(1) 227.8(1), P(2)-Si(2) 227.2(1), As(1)-C(33) 202.4(3), As(2)-C(40) 201.2(3); As-P-As 83.47(3) und 83.68(3), P-As-P 81.36(3) und 81.75(3), Si(1)-P(1)-As(1) 104.33(4), Si(1)-P(1)-As(2) 96.63(4), Si(2)-P(2)-As(1) 99.61(4), Si(2)-P(2)-As(2) 108.98(4), C(33)-As(1)-P(1) 110.28(9), C(33)-As(1)-P(2) 103.05(9), C(40)-As(2)-P(1) 103.66(9), C(40)-As(2)-P(2) 109.28(7).

Verbindung 3 1 bis 3

 313 Abbildung 3 Molekülstruktur von 3 im Kristall (40 % Wahrscheinlichkeit für die Schwingungsellipsoide, die Wasserstoffatome sind nicht gezeigt). Ausgesuchte Bindungslängen/pm und -winkel/°: Bi(1)-P 262.6(2), Bi(2)-P 265.1(2), P-Si(1) 228.6(3), Bi(1)-Cl(1) 252.4(2), Bi(2)-Cl(2) 253.3(2), Bi(1)-Cl(2) 316.5(5), Bi(1)-C(17) 228.8(8), Bi(2)-C(24) 228.7(7); Si(1)-P-Bi(1) 95.86(8), Si(1)-P-Bi(2) 98.48(8), Bi(1)-P-Bi(2) 96.66(6), P-Bi(1)-Cl(1) 94.03(7), P-Bi(2)-Cl(2) 95.00(8).

1 H

 1 -NMR (Tol.-D 8 , 25 °C): δ = 0.22 (s, (SiCH 3 , 18H), 0.46 (s, (SiCH 3 , 18H),1.34 (s, tBu, 9H),1.48 (d, 3 J P,H = 2.7 Hz, CH(SiMe 3 ) 2 , 2H), 7.29 (m, Ph, 6H), 7.91 (m, Ph, 4H); 31 P-NMR (Tol.-D 8 , 25 °C): δ = -165.3 (s); IR (KBr): 3071(w), 3049(w), 2949(s), 2891(m), 2855(m), 1485(w), 1468(w), 1459(w), 1427(m), 1360(w), 1251(vs), 1192(w), 1100(m), 1007(w), 990(m), 970(m), 939(w), 837(vs), 764(m), 738(w), 697(s), 661(m), 599(m), 518(w), 509(s), 483(m), 448(w), 408(w).3: 0.16 g (0.59 mmol) tBuPh 2 SiPH 2 werden in 10 ml Diethylether gelöst und auf -20 °C gekühlt. Zu dieser Lösung werden langsam 0.75 ml 1.6 M (1.2 mmol) nBuLi-Lösung zugetropft. Nach beendeter Zugabe wird die Lösung auf Raumtemperatur erwärmt und weitere 30 Minuten gerührt. Daraufhin wird das Reaktionsgemisch auf -60 °C gekühlt und eine Lösung von 0.52 g (0.59 mmol) R*BiCl 2 (R* = CH(SiMe 3 ) 2 ) gelöst in 10 ml Diethylether zugegeben. Anschließend wird das Reaktionsgemisch langsam bis auf -20 °C erwärmt und bei dieser Temperatur zentrifugiert. Die so erhaltene orange Lösung wird bis auf ein Volumen von ca. 3 ml reduziert und auf -30 °C gekühlt. Innerhalb von zwei Tagen bilden sich gelbe Kristalle der Verbindung 3. Ausbeute: 0.19 g (60 % bezogen auf Bismut). Elementaranalyse (%) berechnet für: C 30 H 57 Bi 2 Cl 2 PSi 5 (1078.0): C 33.42, H 5.33; gefunden: C 32.84, H 5.10. 1 H-NMR (Tol.-D 8 , 25 °C): δ = 0.21 (s, (SiCH 3 , 18H), 0.51 (s, (SiCH 3 , 18H), 1.35 (s, tBu, 9H), 1.62 (s, br, CH(SiMe 3 ) 2 , 2H), 7.25 (m, Ph, 6H), 7.84 (m, Ph, 4H); 31 P-NMR (Tol.-D 8 , 25 °C): δ = -158.3 (s); IR (KBr): 3069(w), 3049(w), 2947(vs), 2892(s), 2856(m), 1484(w), 1468(m), 1427(s), 1356(w), 1360(m), 1250(vs), 1191(w), 1100(m), 1009(s), 997(s), 943(m), 907(w), 839(vs), 772(m), 737(m), 699(s), 657(s), 596(m), 512(s), 483(s), 449(w), 408(w).4: 0.10 g (0.57 mmol) ThexMe 2 SiPH 2 werden in 10 ml Diethylether gelöst und auf 0 °C gekühlt. Zu dieser Lösung werden langsam 0.71 ml 1.6 M (1.14 mmol) nBuLi-Lösung zugetropft. Nach beendeter Zugabe wird die Lösung auf Raumtemperatur erwärmt und weitere 30 Minuten gerührt. Daraufhin wird das Reaktionsgemisch auf -50 °C gekühlt und eine Lösung von 0.48 g (1.1 mmol) R*BiCl 2 (R* = CH(SiMe 3 ) 2 ) gelöst in 15 ml Diethylether zugegeben. Anschließend wird das Reaktionsgemisch langsam auf Raumtemperatur erwärmt und nach 20 Stunden von dem entstandenen Niederschlag (LiCl) befreit. Die so erhaltene rote Lösung wird bis auf ein Volumen von 10 ml reduziert und auf -30 °C gekühlt. Innerhalb von drei Tagen bilden sich rote sechseckige plättchenförmige Kristalle der Verbindung 4.
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  H-NMR (C 6 D 6 , 25 °C): δ = -0.02 (t,3 J P,H = 7.9 Hz, CH(SiMe 3 ) 2 , 2H), 0.41 (s, (SiCH 3 , 36H),1.30 (s, tBu, 18H), 7.29 (m, Ph, 12H), 7.91 (m, Ph, 8H); 31 P( 1 H)-NMR (C 6 D 6 ): δ = -97.7(t, gelbe Kristalle der Verbindung 3. Ausbeute: 0.19 g (60 % bezogen auf Bismut). Elementaranalyse (%) berechnet für: C 30 H 57 Bi 2 Cl 2 PSi 5 (1078.0): C 33.42, H 5.33; gefunden: C 32.84, H 5.10.1 H-NMR (Tol.-D 8 , 25 °C): δ = 0.21 (s, (SiCH 3 , 18H), 0.51 (s, (SiCH 3 , 18H), 1.35 (s, tBu, SiPH 2 werden in 10 ml Diethylether gelöst und auf 0 °C gekühlt. Zu dieser Lösung werden langsam 0.71 ml 1.6 M (1.14 mmol) nBuLi-Lösung zugetropft. Nach beendeter Zugabe wird die Lösung auf Raumtemperatur erwärmt und weitere 30 Minuten gerührt. Daraufhin wird das Reaktionsgemisch auf -50 °C gekühlt und eine Lösung von 0.48 g (1.1 mmol) R*BiCl 2 (R* = CH(SiMe 3 )

	Tabelle 1	Kristallographische Daten der Verbindungen 1-5 [9].		
	Verbindung	1	2	3	4	5
	3 Formel J P,H = 7.9 Hz); MS (EI, 70 eV, 160 °C) m/z (%): 1008 (55) [M + ], 849 (100) [M + -C46H76As2P2Si6 C30H57Cl2PSb2Si5 C30H57Bi2Cl2PSi5 C21H57Bi3Cl3PSi6 C28H76Bi4Cl4P2Si8 • C4H10O
	CH(SiMe 3 ) 2 ], 769 (10) [M + -tBuPh 2 Si], 595 (100) [M + -CH(SiMe 3 ) 2 , -tBuPh 2 Si, -Me], 540 Raumgruppe P21/n P21/c P21/c R-3 P-1
	(45) (M + /2), 239 (100) [tBuPh 2 Si + ], 73 (100) [Me 3 Si+]. IR (KBr): 3070(w), 3049(w), 2948(s), Formeleinheiten je 9H), 1.62 (s, br, CH(SiMe 3 ) 2 , 2H), 7.25 (m, Ph, 6H), 7.84 (m, Ph, 4H); 31 P-NMR (Tol.-D 8 , Elementarzelle
	2893(m), 2856(m), 1953(vw), 1897(vw), 1818(vw)1652(w), 1587(w), 1464(m), 1427(m), 25 °C): δ = -158.3 (s); IR (KBr): 3069(w), 3049(w), 2947(vs), 2892(s), 2856(m), 1484(w),
	1391(w), 1362(w), 1300(vw), 1248(s), 1190(w), 1157(vw), 1101(s), 998(m), 939(vw), 1468(m), 1427(s), 1356(w), 1360(m), 1250(vs), 1191(w), 1100(m), 1009(s), 997(s), 943(m),
	842(vs), 764(m), 736(m), 699(s), 665(m) 603(m), 510(s) 484(s), 404(w). 907(w), 839(vs), 772(m), 737(m), 699(s), 657(s), 596(m), 512(s), 483(s), 449(w), 408(w).
	2: 0.11 g (0.41 mmol) tBuPh 2 SiPH 2 werden in 5 ml Diethylether gelöst und auf 0°C gekühlt. Zu dieser Lösung werden langsam 0.51 ml 1.6 M (0.82 mmol) nBuLi-Lösung zugetropft. 4: 0.10 g (0.57 mmol) ThexMe 2 Ausbeute: 0.12 g (26 % bezogen auf Bismut). Elementaranalyse (%) berechnet für:
	C 21 H 57 Bi 3 Cl 3 PSi 6 (1242.5): C 20.30 H 4.62; gefunden: C 20.30, H 4.54.	
	IR (KBr): 2952(s), 2897(m), 1423(w), 1402(w), 1251(vs), 1099(s), 1011(s), 969(w), 942(w),
	842(vs), 771(w), 756(w), 688(m), 658(s), 592(m), 463(w).		
	990(m), 970(m), 939(w), 837(vs), 764(m), 738(w), 697(s), 661(m), 599(m), 518(w), 509(s), 5: 0.04 g (0.38 mmol) Me 3 SiPH 2 werden in 10 ml Diethylether gelöst und auf 0 °C gekühlt.
	Zu dieser Lösung werden langsam 4.8 ml 1.6 M (7.64 mmol) nBuLi-Lösung zugetropft. Nach 483(m), 448(w), 408(w). Zu dieser Lösung werden langsam 0.47 ml 1.6 M (0.76 mmol) nBuLi-Lösung zugetropft.
	beendeter Zugabe wird die Lösung auf Raumtemperatur erwärmt und weitere 30 Minuten Nach beendeter Zugabe wird die Lösung auf Raumtemperatur erwärmt und weitere 30
	gerührt. Daraufhin wird das Reaktionsgemisch auf -30 °C gekühlt und eine Lösung von 1.17 3: 0.16 g (0.59 mmol) tBuPh 2 SiPH 2 werden in 10 ml Diethylether gelöst und auf -20 °C Minuten gerührt. Daraufhin wird das Reaktionsgemisch auf -50 °C gekühlt und eine Lösung
	g (3.82 mmol) R*AsCl 2 (R* = CH(SiMe 3 ) 2 ) gelöst in 10 ml Diethylether zugegeben. gekühlt. Zu dieser Lösung werden langsam 0.75 ml 1.6 M (1.2 mmol) nBuLi-Lösung von 0.45 g (1.0 mmol) R*BiCl 2 (R* = CH(SiMe 3 ) 2 ) gelöst in 15 ml Diethylether zugegeben.
	Anschließend wird das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur erwärmt und weitere 16 zugetropft. Nach beendeter Zugabe wird die Lösung auf Raumtemperatur erwärmt und Anschließend wird das Reaktionsgemisch langsam auf Raumtemperatur erwärmt und nach 20
	Stunden gerührt. Nach dem Entfernen des Lösungsmittels wird der verbliebene gelbe weitere 30 Minuten gerührt. Daraufhin wird das Reaktionsgemisch auf -60 °C gekühlt und Stunden von dem entstandenen Niederschlag (LiCl und Bi) befreit. Die so erhaltene rote
	Feststoff in Pentan aufgenommen. Nach Filtration fallen aus dieser Lösung bei -30 °C gelbe eine Lösung von 0.52 g (0.59 mmol) R*BiCl 2 (R* = CH(SiMe 3 ) 2 ) gelöst in 10 ml Lösung wird auf -30 °C gekühlt. Innerhalb von drei Tagen bilden sich rote stäbchenförmige

1: 1.04 g (3.82 mmol) tBuPh 2 SiPH 2 werden in 30 ml Diethylether gelöst und auf 0°C gekühlt. Kristalle der Verbindung 1 aus. Ausbeute: 2.60 g (68 %). Elementaranalyse (%) berechnet für: C 46 H 76 As 2 P 2 Si 6 (1009.40): C 54.73, H 7.59; gefunden: C 54,48 H 7.22.

1 Nach beendeter Zugabe wird die Lösung auf Raumtemperatur erwärmt und weitere 30 Minuten gerührt. Daraufhin wird das Reaktionsgemisch auf -50 °C gekühlt und eine Lösung von 0.29 g (0.82 mmol) R*SbCl 2 (R* = CH(SiMe 3 ) 2 ) gelöst in 5 ml Diethylether zugegeben. Daraufhin wird das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur erwärmt, weitere zwei Stunden gerührt und das entstandene Lithiumchlorid durch Filtration entfernt. Aus der so erhaltenen klaren gelben Lösung fallen bei 5 °C gelbe Kristalle der Verbindung 2 aus. Ausbeute: 0.2 g (54 % bezogen auf Antimon). Elementaranalyse (%) berechnet für: C 30 H 57 Cl 2 PSb 2 Si 5 (903.6): C 39.88, H 6.36; gefunden: C 39.42, H 6.74.

1 H-NMR (Tol.-D 8 , 25 °C): δ = 0.22 (s, (SiCH 3 , 18H), 0.46 (s, (SiCH 3 , 18H), 1.34 (s, tBu, 9H), 1.48 (d, 3 J P,H = 2.7 Hz, CH(SiMe 3 ) 2 , 2H), 7.29 (m, Ph, 6H), 7.91 (m, Ph, 4H); 31 P-NMR (Tol.-D 8 , 25 °C): δ = -165.3 (s); IR (KBr): 3071(w), 3049(w), 2949(s), 2891(m), 2855(m), 1485(w), 1468(w), 1459(w), 1427(m), 1360(w), 1251(vs), 1192(w), 1100(m), 1007(w), Diethylether zugegeben. Anschließend wird das Reaktionsgemisch langsam bis auf -20 °C erwärmt und bei dieser Temperatur zentrifugiert. Die so erhaltene orange Lösung wird bis auf ein Volumen von ca. 3 ml reduziert und auf -30 °C gekühlt. Innerhalb von zwei Tagen bilden 2 ) gelöst in 15 ml Diethylether zugegeben. Anschließend wird das Reaktionsgemisch langsam auf Raumtemperatur erwärmt und nach 20 Stunden von dem entstandenen Niederschlag (LiCl) befreit. Die so erhaltene rote Lösung wird bis auf ein Volumen von 10 ml reduziert und auf -30 °C gekühlt. Innerhalb von drei Tagen bilden sich rote sechseckige plättchenförmige Kristalle der Verbindung 4. Kristalle der Verbindung 5 • Et 2 O. Ausbeute: 0.10 g (30 % bezogen auf Phosphor). Elementaranalyse (%) berechnet für: C 28 H 76 Bi 4 Cl 4 P 2 Si 8 • C 4 H 10 O (1751.4): C 21.95 H 4.95;

gefunden

: C 21.49, H 4.98. 

Ergebnisse und Diskussion Die

  Unterden möglichen binären Verbindungen sind bisher in erster Linie die Phosphor-Stickstoff-Heterocyclen untersucht[4], während über Heterocyclen aus zwei verschiedenen schwereren Elementen der 5. Gruppe (P, As, Sb, Bi) vergleichsweise wenig bekannt ist. Zu den beschriebenen Verbindungen dieses Typs gehört z. B. der Ring (P 2 AstBu 3 ), der bei der SiPLi 2 , ThexMe 2 SiPLi 2 (Thex = CMe 2 iPr) und Me 3 SiPLi 2 mit Reaktion von tBuPh 2 SiPLi 2 mit (SiMe 3 ) 2 CHAsCl 2 in einem molaren Verhältnis von 1:1 führt zur Bildung von Verbindung 1, die durch Kühlen der Reaktionslösung auf -35ºC in Form von gelben Kristallen erhalten werden kann. 1 kristallisiert in der monoklinen Raumgruppe P2 1 /n und besteht aus einem P 2 As 2 -Vierring mit alternierender Elementfolge[9]. SiPLi 2 mit R*BiCl 2 in Diethylether erhalten werden, sofern bei dieser Reaktion die Temperatur des Reaktionsgemischs nicht auf Werte oberhalb von -20°C steigt.

	Schwingungsellipsoide, die Wasserstoffatome sind nicht gezeigt).	
	Ausgesuchte Bindungslängen/pm und -winkel/°: Sb(1)-P 254.5(2), Sb(2)-P 255.3(2), P-Si(1)
	Reaktion von tBu 2 P 2 K 2 mit tBuAsCl 2 gebildet wird [5]. Desweiteren sind die bicyclischen 229.6(2), Sb(1)-Cl(1) 240.1(2), Sb(2)-Cl(2) 239.4(2), Sb(1)-Cl(2) 331.7(2), Sb(1)-C(17)
	Verbindungen [As 2 (PAr) 2 ] and [Sb 2 (PAr) 2 ] bekannt, die durch die Umsetzung von 218.6(6), Sb(2)-C(24) 216.9(6); Si(1)-P-Sb(1) 99.69(7), Si(1)-P-Sb(2) 95.78(7), Sb(1)-P-
	ArP(SiMe 3 )Li (Ar = 2,4,6-(tBu) 3 C 6 H 2 ) mit Cp * E ' Cl 2 (E ' = As, Sb) erhalten wurden sowie die Sb(2) 99.39(6), P-Sb(1)-Cl(1) 95.57(7), P-Sb(2)-Cl(2) 96.89(6).
	ebenfalls bicyclischen Verbindungen [(tBuP) 3 As] 2 und [(tBuP) 3 Sb] 2 [6]. Darüber hinaus
	wurden kürzlich die binären Käfige [Sb 4 (PSiMe 2 Thex) 4 ] und [Sb 4 (AsSiiPr 3 ) 4 ] sowie das Die zu 2 analoge Bismutverbindung [tBuPh 2 SiP{BiClCH(SiMe 3 ) 2 } 2 ] (3) kann durch
	phosphanylsubstituierte Dibismuten [BiP(SitBuPh 2 ) 2 ] 2 erhalten [7]. Umsetzung von tBuPh 2	
	Wir berichten hier über die Synthesen und Kristallstrukturen der cyclischen Verbindung
	[(SiMe 3 ) 2 CHAsPSitBuPh 2 ] 2	(1)	sowie	der	chlorverbrückten	Spezies
	[tBuPh 2 SiP{SbClCH(SiMe 3 ) 2 } 2 ]		(2),	[tBuPh 2 SiP{BiClCH(SiMe 3 ) 2 } 2 ]	(3),
	[P{BiClCH(SiMe 3 ) 2 } 3 ] (4) und [P 2 {BiClCH(SiMe 3 ) 2 } 4 ] (5), die bei Reaktionen der
	Dilithiumphosphandiide tBuPh 2 Schema 1 Darstellung der Verbindungen 1 -5			
	Die Phosphoratome weisen je einen exocyclischen Silylsubstituenten auf, jedes der
	Arsenatome bindet an einen CH(SiMe 3 ) 2 -Rest. Der P 2 As 2 -Ring ist nicht planar sondern weist
	mit Faltungswinkeln von 149.2° (entlang der P-P-Achse) und 122.3° (entlang der As-As-
	Achse) eine schmetterlingsartige Faltung auf. Die P-As-Bindungen in 1 sind durchschnittlich
	236.5 pm lang, die P-As-P-bzw. As-P-As-Winkel betragen durchschnittlich 81.6 bzw.
	83.5°.					

Dabei konnten verschiedenste Molekülstrukturen realisiert werden. Die Palette reicht von kleinen Ringen wie z. B. P 3 tBu 3 [2] über größere Ringe bis zu polcylischen oder käfigartigen Spezies [3]. R*ECl 2 (E = As, Sb, Bi; R* = CH(SiMe 3 ) 2 ) erhalten wurden (Schema 1).
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  .04 g (3.82 mmol) tBuPh 2 SiPH 2 werden in 30 ml Diethylether gelöst und auf 0°C gekühlt. Zu dieser Lösung werden langsam 4.8 ml 1.6 M (7.64 mmol) nBuLi-Lösung zugetropft. Nach beendeter Zugabe wird die Lösung auf Raumtemperatur erwärmt und weitere 30 Minuten gerührt. Daraufhin wird das Reaktionsgemisch auf -30 °C gekühlt und eine Lösung von 1.17 Daraufhin wird das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur erwärmt, weitere zwei Stunden gerührt und das entstandene Lithiumchlorid durch Filtration entfernt. Aus der so erhaltenen klaren gelben Lösung fallen bei 5 °C gelbe Kristalle der Verbindung 2 aus. Ausbeute: 0.2 g (54 % bezogen auf Antimon). Elementaranalyse (%) berechnet für: C 30 H 57 Cl 2 PSb 2 Si 5 (903.6):

	g (3.82 mmol) R*AsCl 2 (R* = CH(SiMe 3 ) 2 ) gelöst in 10 ml Diethylether zugegeben.
	Anschließend wird das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur erwärmt und weitere 16
	Stunden gerührt. Nach dem Entfernen des Lösungsmittels wird der verbliebene gelbe
	Feststoff in Pentan aufgenommen. Nach Filtration fallen aus dieser Lösung bei -30 °C gelbe
	Kristalle der Verbindung 1 aus. Ausbeute: 2.60 g (68 %). Elementaranalyse (%) berechnet
	für: C 46 H 76 As 2 P 2 Si 6 (1009.40): C 54.73, H 7.59; gefunden: C 54,48 H 7.22.
	1 H-NMR (C 6 D 6 , 25 °C): δ = -0.02 (t, 3 J P,H = 7.9 Hz, CH(SiMe 3 ) 2 , 2H), 0.41 (s, (SiCH 3 , 36H),
	1.30 (s, tBu, 18H), 7.29 (m, Ph, 12H), 7.91 (m, Ph, 8H); 31 P( 1 H)-NMR (C 6 D 6 ): δ = -97.7(t,
	3 J P,H = 7.9 Hz); MS (EI, 70 eV, 160 °C) m/z (%): 1008 (55) [M + ], 849 (100) [M + -
	CH(SiMe 3 ) 2 ], 769 (10) [M + -tBuPh 2 Si], 595 (100) [M + -CH(SiMe 3 ) 2 , -tBuPh 2 Si, -Me], 540
	(45) (M + /2), 239 (100) [tBuPh 2 Si 842(vs), 764(m), 736(m), 699(s), 665(m) 603(m), 510(s) 484(s), 404(w).
	2: 0.11 g (0.41 mmol) tBuPh 2 SiPH 2 werden in 5 ml Diethylether gelöst und auf 0°C gekühlt.
	Zu dieser Lösung werden langsam 0.51 ml 1.6 M (0.82 mmol) nBuLi-Lösung zugetropft.
	Nach beendeter Zugabe wird die Lösung auf Raumtemperatur erwärmt und weitere 30
	Minuten gerührt. Daraufhin wird das Reaktionsgemisch auf -50 °C gekühlt und eine Lösung
	von 0.29 g (0.82 mmol) R*SbCl 2 (R* = CH(SiMe 3 ) 2 ) gelöst in 5 ml Diethylether zugegeben.

+ ], 73 (100) [Me 3 Si+]. IR (KBr): 3070(w), 3049(w), 2948(s), 2893(m), 2856(m), 1953(vw), 1897(vw), 1818(vw)1652(w), 1587(w), 1464(m), 1427(m), 1391(w), 1362(w), 1300(vw), 1248(s), 1190(w), 1157(vw), 1101(s), 998(m), 939(vw),
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Tabelle 1

Kristallographische Daten der Verbindungen 1-5 [9].